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RESUMEN 
 
Para la determinación de Fosfatos en jugo diluido de caña se realizó una curva de 
calibración por la técnica fotométrica compuesta de cinco patrones de concentraciones 1 
mg P2O5/L, 2 P2O5/L, 3 mgP2O5/L, 4 mgP2O5/L y 5 mg P2O5/L obteniéndose una 
correlación de sus variables de 0,9990 en el espectrofotómetro Shimadzu UV 1800 y  en 
el espectrofotómetro Jasco V – 630 lo que indica una muy buena linealidad.  
 
Una vez determinada la curva de calibración con su respectiva ecuación, se procedió a 
realizar la lectura de los patrones estándares de concentraciones  0,6 mg P2O5/L, 2,5 mg 
P2O5/L y 4,5 mg P2O5/L, así mismo, una muestra natural 1 de concentración baja una  
muestra 2 de concentración alta, una muestra adicionada alta de la muestra 1 y otra 
adicionada baja de la muestra 1.  
 
Se realizaron diez lecturas de los estándares y las muestras, una vez obtenidos los datos, 
se determinaron los parámetros estadísticos necesarios de una validación obteniéndose 
resultados de sensibilidad de 0,0572 mg P2O5/L y 0,0584 P2O5/L para el 
espectrofotómetro Shimadzu UV 1800 y Jasco V – 630 respectivamente,  límites de 
detección de 0,036 mg P2O5/L y 0,027 mg P2O5/L, límites de cuantificación de 0,12 mg 
P2O5/L y 0,090 mg P2O5/L, se evaluó la exactitud del método en ambos equipos mediante 
el cálculo del porcentaje de error de los estándares de concentración baja, media y alta 
encontrándose una relación inversamente proporcional a la concentración del analito y 
obteniéndose  valores muy bajos de este porcentaje de error que no superan el 2 %,en 
cuanto al sesgo las soluciones estándares presentan valores que no superan el 0.1 de 
sesgo, la repetibilidad de los métodos se determinó calculando el coeficiente de variación 
obteniendo resultados que no superan el 2 % para ninguno de los estándares y 
finalmente, porcentajes de recuperación cercanos al 100 % 
 
 
Para la determinación de Dióxido de Azufre en azúcar, se realizó una curva de calibración 
de igual forma por técnica fotométrica compuesta de seis patrones de concentraciones 0 
mg SO2/Kg Azúcar, 0.367mg SO2/Kg Azúcar, 0.735 mg SO2/Kg Azúcar, 1.102mg SO2/Kg 
Azúcar, 1.467mg SO2/Kg Azúcar y 1.835 mg SO2/Kg Azúcar obteniéndose una correlación 
de sus variables de 0.9980 y 0.9997 en el espectrofotómetro Shimadzu UV 1800 y en el 
espectrofotómetro Jasco V – 630 lo que indica una muy buena linealidad.  
 
Una vez determinada la curva de calibración con su respectiva ecuación, se procedió a 
realizar la lectura de los patrones estándares de concentraciones  0,182mg SO2/Kg 
Azúcar, 0,917mg SO2/Kg Azúcar y 1,652mg SO2/Kg Azúcar, así mismo, una muestra 
natural 1 de concentración baja una muestra 2 de concentración alta, una muestra 
adicionada alta de la muestra 1 y otra adicionada baja de la muestra 1. Se realizaron por 
duplicado durante siete días con espacio de fin de semana,  lecturas de los estándares y 
las muestras, una vez obtenidos los datos, se determinaron  los parámetros estadísticos 
necesarios de una validación obteniéndose resultados de sensibilidad de 0,1707 mg 
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SO2/Kg Azúcar y 0,1740mg SO2/Kg Azúcar para el espectrofotómetro Shimadzu UV 1800 
y Jasco V – 630 respectivamente, límites de detección de 0,024 mg SO2/Kg Azúcar y 
0,009mg SO2/Kg Azúcar, límites de cuantificación de 0,08 mg SO2/Kg Azúcar y 0,030mg 
SO2/Kg Azúcar, se evaluó la exactitud del método en ambos equipos mediante el cálculo 
del porcentaje de error de los estándares de concentración baja, media y alta 
encontrándose una relación directamente proporcional a la concentración del analito ya 
que al disminuir la concentración él  % de error es mayor  hasta 35,361 % y 15,149 % en 
el espectrofotómetro Shimadzu UV 1800 y en el espectrofotómetro Jasco V – 630 
respectivamente ,en cuanto al sesgo las soluciones estándares al igual que el método de 
determinación de Fosfatos en jugo diluido de caña presentan valores que no superan el 
0,1 de sesgo, la repetibilidad como coeficiente de variación arroja valores superiores al 5 
% que llegan hasta el 16,949 % y 18,182 %; finalmente, porcentajes de recuperación 
cercanos al 100 % 
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ABSTRACT 
 
Phosphates for determining diluted sugarcane juice in a calibration curve by photometric 
technique consisting of five patterns P2O5 concentrations 1 mg / L, 2 P2O5 / L, 3 mgP2O5 
/ L, 4 mgP2O5 / L and 5 mg P2O5 was performed / L to obtain a correlation of 0.9990 of its 
variables in the Shimadzu UV 1800 spectrophotometer Jasco V in - 630 indicating a very 
good linearity. 
 
Once the calibration curve determined with their respective equation, we proceeded to 
perform reading patterns standards P2O5 concentrations 0.6 mg / L, 2.5 mg P2O5 / P2O5 
L and 4.5 mg / L, also , a naturally low concentration sample 1 sample 2 high 
concentration, high spiked sample sample 1 and other low added of sample 1. 
 
Ten readings of standards and samples were performed once the data obtained, the 
necessary statistical validation parameters were determined yielding results P2O5 
sensitivity of 0.0572 mg / L and 0.0584 P2O5 / L for Shimadzu UV Jasco 1800 V - 630 
respectively, detection limits of 0.036 mg P2O5 / P2O5 L and 0.027 mg / L, quantitation 
limits P2O5 0.12 mg / L and 0.090 mg P2O5 / L, the accuracy of the method was 
evaluated both equipment by calculating the error rate standards low, medium and high 
concentration found an inversely proportional to the analyte concentration and yield very 
low values of this error rate not exceeding 2% ratio, as to bias the standard solutions have 
values not exceeding 0.1 of bias, the repeatability of the method was determined by 
calculating the coefficient of variation obtained obtaining results that are below 2% for any 
of the standards and finally, recovery rates close to 100% 
 
 
For determining sugar Sulfur Dioxide, a calibration curve equally by photometric technique 
patterns composed of six concentrations 0 mg SO2 / Kg Sugar SO2 0.367mg / Kg Sugar 
0735 mg SO2 / Kg Sugar was performed 1102 SO2 mg / Kg Sugar SO2 1.467mg / kg and 
1835 mg Sugar SO2 / Kg Sugar obtaining a correlation of their variables 0.9997 0.9980 
and the Shimadzu UV 1800 spectrophotometer Jasco V in - 630 indicating a very good 
linearity . 
 
After determining the calibration curve with the respective equation, we proceeded to 
make the reading of standard patterns SO2 concentrations 0,182mg / Kg Sugar, SO2 
0,917mg / kg SO2 Sugar and 1,652mg / Kg Sugar, also, a sample 1 naturally low 
concentration sample 2 high concentration, high spiked sample sample 1 and other low 
added of sample 1 were performed in duplicate with room for seven days weekend, 
readings of standards and samples once collected, the data necessary statistical validation 
parameters were determined yielding results SO2 sensitivity of 0.1707 mg / Kg Sugar and 
0,1740mg SO2 / Kg Sugar for Shimadzu UV 1800 Jasco V - 630 respectively, detection 
limits of 0.024 mg SO2 / Kg Sugar and SO2 0,009mg / Kg Sugar, limits of quantification of 
0.08 mg SO2 / Kg Sugar and SO2 0,030mg / Kg Sugar, the accuracy of the method on 
both computers is assessed by calculating the error rate standards low, medium and high 
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concentration found directly proportional to the analyte concentration relationship since by 
reducing the concentration he% error is greater to 35.361% and 15.149% in the Shimadzu 
UV 1800 and spectrophotometer Jasco V - 630 respectively for bias standard solutions like 
the phosphate determination method in diluted sugarcane juice that have values not 
exceeding 0.1 of bias, repeatability and coefficient of variation values higher yields 5% 
ranging up to 16,949% and 18,182%; Finally, percentages close to 100% recovery 
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1. INTRODUCCIÓN 
 
La Dirección de Calidad y Mejoramiento del Ingenio Risaralda, vela por el cumplimiento de 
todos los requisitos de calidad para la satisfacción del cliente tanto interno como externo. 
Estos requisitos son basados en datos, que son el soporte de conocimientos técnicos, los 
cuales dan confianza y credibilidad para el control de proceso. La determinación química de 
compuestos como fosfatos y Dióxido de Azufre es de gran importancia en el proceso de la 
elaboración del azúcar, ya que permite tener una visión del correcto control de las variables 
del proceso. 
 
Por este motivo la confianza en los resultados de las concentraciones de los compuestos 
mencionados anteriormente es fundamental para el laboratorio. 
 
El laboratorio de azúcar perteneciente al Área de Calidad y Mejoramiento del Ingenio 
Risaralda S.A, realiza análisis espectrofotométricos para la determinación química de 
compuestos que en ciertas concentraciones alteran el normal funcionamiento de los 
procesos como la clarificación, las calderas, etc.,  y aquellos requerimientos de calidad del 
producto terminado que permiten su clasificación y liberación para los clientes de acuerdo a 
las fichas técnicas de azúcar y a la normatividad.  
 
Las determinaciones que se realizan actualmente son, fosfatos en jugo diluido y Dióxido de 
Azufre en azúcar. 
 
El laboratorio ha realizado la compra de equipos Espectrofotométricos, donde se requiere la 
actualización y validación de las curvas de calibración para los respectivos análisis e 
implementación de nuevas técnicas respecto a las normas. 
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2. OBJETIVOS 
 
2.1 OBJETIVO GENERAL. 
 
Validar las metodologías para la determinación de Fosfatos y Dióxido de Azufre en los 
diferentes espectrofotómetros con que cuenta el laboratorio de azúcar del Ingenio Risaralda 
S.A. 
 
2.2 OBJETIVOS ESPECÍFICOS. 
 
 Conocer las diferentes metodologías y su fundamento para la determinación de 
Fosfatos y Dióxido de Azufre.  
 
 Cuantificar la concentración de Fosfatos en jugo diluido de caña y Dióxido de Azufre 
en azúcar, matrices otorgadas por el Ingenio Risaralda S.A.  
 
 Hacer los cálculos requeridos para llevar a cabo la realización de las curvas de 
calibración propuestas, así como las condiciones en que se realizaran, preparación 
de reactivos y material a emplear.  
 
 Realizar el respectivo análisis estadístico a partir de la ejecución de cada una de las 
curvas de calibración obtenidas, determinando el límite de detección, límite de 
cuantificación,  desviación estándar, precisión, sesgo, sensibilidad, exactitud, 
repetibilidad y porcentaje de recuperación. 
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3. FORMULACION DEL PROBLEMA 
 
Los métodos utilizados en el laboratorio de análisis químicos han de ser evaluados y 
sometidos a prueba para asegurarse de que producen unos resultados válidos y coherentes 
con el objetivo previsto, es decir, han de ser validados. 
 
La validación o la verificación de un método se realizan mediante una serie de pruebas 
normalizadas y experimentales de las que se obtienen datos sobre su exactitud, precisión, 
etc. El proceso que ha de seguirse para ello debe constar por escrito como procedimiento 
normalizado de trabajo.  
 
Para el  laboratorio de azúcar del Ingenio Risaralda S.A. es fundamental empezar por la 
validación de métodos analíticos para llevar a cabo su proceso de acreditación para el 
aseguramiento de la calidad de sus mediciones generando confiabilidad en la obtención de 
los datos. Por esta razón se plantea: ¿Será posible que los métodos establecidos en el 
Ingenio Risaralda S.A. para la cualificación y cuantificación de Fosfatos en Jugo diluido de 
caña y Dióxido de Azufre en azúcar, arrojen resultados confiable en cuanto a límite de 
detección, límite de cuantificación, desviación estándar, precisión, sesgo, sensibilidad, 
exactitud, repetibilidad y porcentaje de recuperación? 
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4. MARCOS DE REFERENCIA. 
 
4.1 MARCO TEORICO 
 
El laboratorio de azúcar del área de calidad y mejoramiento del Ingenio Risaralda S.A. 
cuenta actualmente con las curvas de calibración para la determinación de Fosfatos en jugos 
de caña de azúcar y Dióxido de Azufre en azúcar, pero hasta el momento no se ha efectuado 
la validación de dichas curvas que certifiquen que los resultados son realmente confiables y 
verídicos, así como su actualización frente a la normatividad legal vigente. 
 
 
Este trabajo se realizará en el laboratorio de análisis fisicoquímico de los materiales en 
proceso y producto terminado de azúcar el cual pertenece a la Dirección de Calidad y 
Mejoramiento del Ingenio Risaralda S.A ubicado en el Km 2 vía Balboa La Virginia. 
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4.2 MARCO CONCEPTUAL 
 
4.2.1 PROCESO DE ELABORACIÓN DEL AZÚCAR DE CAÑA 
 
 
Figura 1. Proceso general de elaboración de azúcar.  
 
I. CULTIVO DE LA CAÑA DE AZÚCAR 
 
El campo se adecua para hacer más eficiente el riego, para mejorar el drenaje superficial y 
para mejorar el transporte de la caña durante la cosecha. 
 
Para ello se requiere un levantamiento topográfico con un equipo de alta precisión 
denominado estación total que permite transcribir a un plano los accidentes del terreno, 
facilitar el diseño y calcular los movimientos de la tierra que luego el tractor oruga o una 
trailla harán en el terreno, culminando así la labor de nivelación. Posteriormente, se 
prepara el suelo con tractores de llantas. 
 
La caña de azúcar se multiplica al nivel de siembras comerciales vegetativamente. Para 
ello se depositan al fondo del surco trozos de tallo de 60 cm de largo, cada uno con dos 
a tres yemas sanas, que darán origen a las nuevas plantas, luego de taparlos manual o 
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mecánicamente con una capa de suelo de 5 cm de espesor y aplicar el riego de 
germinación bien sea por surcos o por aspersión. 
 
    Los trozos de caña provienen de lotes cultivados para este fin y denominados 
semilleros, donde se corta la caña en trozos, se conforman paquetes de 30 trozos, 
cuando el semillero tiene entre 7 y 9 meses de edad y preferiblemente es plantilla o caña 
nueva. Para el establecimiento de los semilleros, los paquetes de semilla se tratan en 
una cámara de agua caliente a 51 grados centígrados durante una hora para prevenir 
enfermedades virales como el raquitismo. 
 
La caña se riega en sus primeras etapas cada 15 ó 20 días y una vez establecido el 
cultivo se puede ampliar la frecuencia a 30 días. En cultivos recién establecidos, las 
malezas proliferan como consecuencia del riego o las lluvias. Por ello se hace necesario 
aplicar herbicidas para mantener limpio el cultivo, labor que se realiza con bombas de 
acción manual o con equipos mecanizados. Esta práctica se complementa con limpiezas 
manuales o deshierbas y cultivo mecánico, hasta que el cultivo cierre calle e impida las 
competencias por malezas. En socas, el control químico de malezas se hace después 
de abonar, a los 30 ó 45 días del corte y en ocasiones se sustituye por control mecánico 
o manual. 
 
El riego es una labor fundamental para  el buen desempeño del cultivo. En la zona del 
Valle del Cauca, se hace necesario aplicar entre tres y cinco riegos entre los cero y 10 
meses en cañas plantilla y los 2 y 10 meses de edad en cañas socas. Para ello se 
utilizan aguas naturales y de pozos profundos que se conducen por canales abiertos o 
por politubulares plásticos desde la fuente, hasta el lote que necesita regar. 
 
A los 45 y 75 días en cañas plantillas y 30 y 60 días en socas, se realiza la aplicación de 
fertilizantes de acuerdo con las recomendaciones del laboratorio de campo que se 
basan en análisis de suelos. La fertilización básica es con nitrógeno granulado y líquido 
que se complementa con potasio y fosforo de acuerdo con la necesidad del suelo. 
 
Esta labor se hace mecánicamente con tractores de 160 a 190 caballos y tolvas 
abonadoras que permiten incorporar el fertilizante evitando la volatilización. En épocas 
de invierno se tiene como alternativa la aplicación del fertilizante manualmente.  
 
 
0. Composición de la caña de azúcar 
 
    Como en toda industria química del proceso, la composición de la materia prima es    
fundamental para la tecnología del proceso. 
    La caña de azúcar y la composición de su jugo es, sin embargo muy variable por lo que 
se debe establecer una tecnología flexible para obtener el máximo de eficiencia. 
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 Es importante aclarar que en la fabricación del azúcar de la caña, el azúcar es formado 
en el campo y la fábrica solo efectúa su extracción y posterior cristalización al máximo 
de eficiencia y rendimientos económicos. 
 
 
Figura 2.Composición de la caña de azúcar. 
 
Tabla 1. Composición de la caña de azúcar libre de basura  
Materia  % en caña 
Agua  73 – 75 
Sólidos Solubles 10 -16 
 Fibra seca 11 -16 
Fuente: RAMOS R, Aulio Alberto. Procesos de Elaboración de Azúcar y Etanol de la caña. Segunda Edición. 2009. 
El “Agua” permite mediante el proceso de evaporación y condensación, el suministro de 
casi la totalidad de agua que requiere la fábrica para la producción de vapor (energía) y 
usos auxiliares del proceso. La fibra suministra el combustible necesario para la 
generación del vapor. Con el balance adecuado y el contenido de fibra en caña normal, 
el bagazo producido debe ser suficiente para usarlo y quedar un excedente que 
representa un subproducto para transformarse en energía eléctrica, papel, etc. 
Los “sólidos solubles” contienen la sacarosa, nombre técnico de azúcar, que es el 
principal objetivo de la fábrica y además otras sales inorgánicas y minerales que van a 
formar parte de las mieles finales y la cachaza que también son subproductos. 
 
II. COSECHA DE LA CAÑA  
 
El proceso de corte de la caña se realiza utilizando técnicas manuales y otras 
mecanizadas. 
 
Previo al corte, se realiza la quema de la caña de azúcar, para disminuir el follaje del 
cultivo, con el objetivo de agilizar el corte de caña y reducir la cantidad de materia 
extraña que se lleve a la fábrica. Para la quema se cuenta con el apoyo de la red 
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meteorológica administrada por Cenicaña y la estación móvil, las cuales son consultadas 
para cada quema, de acuerdo a la cercanía, de acuerdo con la cercanía al sitio donde se 
va  a llevar a cabo. 
 
La remoción del cogollo y las hojas durante el corte de la caña es de gran importancia 
en la cosecha, ya que estas tienen un alto contenido de sílice que contribuye al desgaste 
de los molinos y retienen sacarosa saliendo con una mayor cantidad de la que tenían  
cuando entraron a la fábrica. 
 
Como cualquier materia extraña (basura) que llega al molino como resultado del corte 
incorrecto, el cogollo incorpora fibra adicional y material de muy baja pureza constituido 
por caña no desarrollada y hojas. 
 
El cogollo al igual que la basura ocasiona pérdidas de sacarosa en el bagazo. Al mismo 
tiempo con la extracción del jugo de muy baja pureza se incrementa la cantidad de 
mieles finales, creando dificultades en el proceso. 
El cogollo tiene muy poca sacarosa pero un alto contenido de almidón y azúcares 
reductores, los cuales tienden a reducir el recobrado de azúcar en la casa de 
elaboración. El almidón retarda la cristalización de la sacarosa en los tachos, imposibilita 
el agotamiento eficiente de las mieles y dificulta la filtración. 
 
 
III. ELABORACIÓN DE  AZÚCAR 
 
0. RECEPCIÓN DE LA CAÑA. 
La caña que llega del campo se muestrea con el propósito de conocer sus 
características de calidad e impurezas, luego se pesa y se puede o no almacenar en 
los patios, para descargarse sobre las “mesas de caña”. 
 
Esta caña trae numerosas impurezas (hoja, barro, piedras y otros elementos 
extraños), puesto que después de cortada (a mano o con máquina) cae al suelo de 
donde se levanta con equipos mecánicos (alzadoras de caña) los cuales recogen del 
piso todos los elementos extraños que se encuentren en contacto con ella. 
 
En las mesas se hace un lavado con agua para eliminar las partículas adheridas o en 
seco con unos ventiladores para además retirar gran parte de la hoja; posteriormente 
la caña es transportada hacia el molino por los conductores de caña. 
 
 
1. PREPARACIÓN DE LA CAÑA  
 
La caña es trasportada por el conductor y en su camino pasa por una serie de 
cuchillas o martillos (Niveladoras, Picadoras y/o desfibradoras), las cuales giran a alta 
velocidad y cortan la caña en trozos pequeños y la desmenuzan para finalmente 
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depositarla en los molinos donde se efectúa la extracción del jugo por presión de 
mazas. 
 
 
2. EXTRACCIÓN DEL JUGO DE LA CAÑA: 
 
El jugo de la caña se extrae en el llamado molino (el nombre genérico es Tándem, el 
cual generalmente está conformado por una serie de molinos – generalmente 5 ó 6 
molinos). 
 
Cada molino está constituido por tres mazas: masa Cañera, maza Superior y maza 
Bagacera y una cuarta que se llama de Presión. En el primer molino, se le extrae a la 
caña el mayor contenido de jugo (sacarosa) por la presión ejercida por las mazas 
sobre la caña y en los restantes molinos se ultima la extracción.  
 
Aun cuando el bagazo se someta a presiones considerables y repetidas, no cede 
todo el jugo que contiene. 
 
Para lograr extraer la mayor cantidad posible de jugo (sacarosa) contenida en la caña 
(fibra), se debe adicionar agua caliente de imbibición al colchón de bagazo en la 
entrada del penúltimo o último molino para que sustituya al jugo, ya que al entrar en 
contacto el líquido con el material lo disuelve (el azúcar es muy soluble en el agua) y 
lo arrastra.   
 
El agua – el jugo de salida del último molino se retorna hacia el 2° molino pasando de 
uno en otro, enriqueciéndose en sacarosa a medida que llega al segundo.  
 
Este proceso se denomina “IMBIBICIÓN” y asegura la máxima recuperación de la 
sacarosa (la sacarosa es el nombre técnico químico del azúcar) en el bagazo. 
 
Del último molino se obtiene el bagazo al cual se le ha recuperado la máxima 
cantidad posible de azúcar. Este bagazo, con un contenido de humedad alrededor de 
50 %, se envía a las calderas donde se utiliza como combustible principal para la 
producción de vapor, el restante se le hace un pretratamiento  para vendérselo a 
Propal quien lo transformará en papel. 
 
El material fino separado por medio de unas cribas vibratorias, denominado 
“bagacillo”, se emplea en el proceso de clarificación de los jugos, llamado filtración, 
como soporte para el tratamiento que se le hace a los lodos evacuados de los 
clarificadores. 
 
El bagazo enviado a las calderas, el cual junto con carbón se emplea en su 
combustión para la conversión del agua en vapor y su transformación en energía 
mecánica (en los molinos) y energía eléctrica (en los turbogeneradores).  
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La composición de la ceniza que es el resultado de dicha combustión, es muy 
variable dependiendo de la proporción bagazo/carbón alimentado a la caldera, pero 
puede asumirse la siguiente:  
 
Tabla 2. Composición de las cenizas caldera 
Dióxido de Silicio (SiO2) 60 – 62 % 
Oxido de Aluminio (Al2O3) 17 – 18 % 
Óxido de Hierro (Fe2O3) 5 – 8 % 
Oxido de Calcio (CaO) 4 – 6 % 
Oxido de Magnesio (MgO) 2 – 4 % 
Oxido de Sodio (Na2O) 1,5 – 2,0 % 
Oxido de Potasio (K2O) 1,0 – 1,5 % 
Otros 6 – 8 % 
Fuente: RAMOS R, Aulio Alberto. Procesos de Elaboración de Azúcar y Etanol de la caña. Segunda Edición. 2009. 
 
3. PURIFICACIÓN FÍSICA DEL JUGO 
 
El jugo extraído por haberse obtenido por un contacto directo entre las mazas del 
molino y la caña, presenta un alto porcentaje de sólidos, generalmente bagacillo y 
arena, que debe ser retirado antes de ser enviado para la clarificación, por esto el 
jugo sufre un tratamiento preliminar para la eliminación de las partículas grandes 
presentes. 
 
Este material indeseable (No azúcares) presente en suspensión en el jugo es 
bastante variable, en calidad y en cantidad según el tipo de transporte de la caña, 
eficiencia de lavado y su preparación, fibra de la caña, etc., encontrándose 
cantidades de bagacillo y arena en el caldo de orden de 0,1 % a 1 %. 
 
 
4. PURIFICACIÓN QUIMICA DEL JUGO  
 
El jugo de caña contiene muchas impurezas  las cuales deben ser removidas en la 
mayor cantidad posible. Estas impurezas están presentes en forma de compuestos 
solubles, coloidales e insolubles o en suspensión. 
 
4.1 TIPO DE IMPUREZAS: 
a) Impurezas insolubles: Son partículas sólidas que continúan presentes en el jugo, 
dependen de la zona de la cosecha, del tiempo, la variedad de la caña y su corte; la 
extracción del jugo y la eficiencia en la “Purificación Física”: Bagacillo, Material 
Vegetal (Médula), Tierra, Arena y/o Limo. 
b) Impurezas solubles: Se encuentran disueltas en el jugo en forma de suspensión, 
puede ser de dos orígenes: 
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c) Inorgánicas (33 %): 
Cenizas: Aumentan pérdidas de azúcar en la miel final. 
Sulfatos de Potasio y de Sodio: Elementos Melasigénicos. 
Sulfatos de Calcio: Elemento Incrustrante, Aumentan el Color. 
Sales de Hierro: Aumenta Color. 
Silicatos – Arenas: Perjudica Filtración – Incrustrante. 
 
d) Orgánicas (67 %): 
Azúcares Reductores: Glucosa – Fructosa. 
Polisacáridos: Almidones – Gomas – Dextranos (Aumentan la viscosidad y disminuye 
la velocidad de cristalización).Aminoácidos: Proteínas (Aumenta viscosidad). 
Ceras: Dificultan la filtración. 
Ácidos Orgánicos: Aumentan pérdidas de Sacarosa por inversión. 
Polifenoles: Dan color al producto final. 
 
El proceso de “clarificación del jugo” consiste básicamente en realizarse una 
coagulación – floculación de las impurezas presentes en el jugo y removerlas a través 
de una decantación y obtener un jugo lo suficientemente limpio, llamado Jugo 
Clarificado. El material precipitado denominado  “LODOS” contiene aún una gran 
cantidad de azúcar, la cual es recuperada a través de otra operación denominada 
“Filtración”. 
Los objetivos de la Clarificación se pueden definir como: 
 Máxima eliminación de No Azúcares. 
 Máxima eliminación de coloides. 
 Jugos con baja turbidez. 
 Mínima formación de color. 
 Máxima velocidad de sedimentación. 
 Mínimo volumen de lodos. 
 pH del jugo adecuado para evitar la inversión de la sacarosa o descomposición 
de los azúcares reductores. 
 
El jugo puede ser definido como una suspensión compleja de coloides, de una 
composición química compleja y donde las partículas presentan diferentes tamaños. 
Las partículas presentes en el jugo están sujetas a muchas fuerzas que actúan en un  
medio líquido, como la fuerza de gravedad, las fuerzas de Van der Waals (atracción 
debido a la interacción mutua de los electrones en las moléculas), las fuerzas 
Brownianas (movimiento oscilatorio de los coloides dispersos en un líquido 
ocasionado por el bombardeo de las moléculas del líquido a las partículas) y las 
fuerzas electrostáticas.  
La clarificación del jugo consiste en tornar los No – azúcares solubles en sólidos 
insolubles para posteriormente removerlos por sedimentación. 
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4.2 COAGULACIÓN Y FLOCULACIÓN. 
“Coagulación” significa “juntar las partículas”, esto es alcanzar el punto 
isoeléctrico, es decir suprimir la repulsión  electrostática. 
El término “Floculación” significa producir flóculos, o sea aglomerar coágulos 
formando flóculos mayores y más pesados, realizados a partir de la 
neutralización de las cargas de las partículas en suspensión (coagulación), 
estimulados por un polímero.  
       Para conseguir la Coagulación/Floculación es necesario:  
 Reducir el Potencial Zeta. 
 Proporcionar la Energía necesaria al medio para la agitación promueva un 
cierto número  de choques entre las partículas. 
 Adicionar al medio un compuesto químico llamado “floculante”, para que 
ayude a sedimentarse los conglomerados más rápidamente. 
De manera general la cal es adicionada para neutralizar los ácidos orgánicos 
presentes en el jugo y después del calentamiento, formar un precipitado de 
composición compleja, la cual contiene sales insolubles de calcio, albumina 
coagulada y proporciones variables de ceras, grasa, gomas, etc. 
El principal precipitado formado por la neutralización de los ácidos orgánicos con 
la cal es el “Fosfato de Calcio”, el cual arrastra consigo materia coloidal y en 
suspensión que está presente en el jugo y que dan color, lo cual es indeseable 
en el proceso. Por esto, es necesario que el jugo tenga una mínima cantidad de 
fosfato para lograr obtener una mejor clarificación, ya que el fosfato se asocia con 
ciertos no azucares tales como SiO2, Fe2O3, Al2O3, etc. 
La formación de compuestos solubles de calcio es indeseable por provocar 
aumento en la cantidad de cenizas en el jugo así como también obtener 
sustancias melasigénicas. 
 
 
4.3 SULFITACIÓN 
 
Cuando se produce azúcar directo, el azufre cobra una buena importancia para la 
clarificación del jugo, ya que el CaSO3 formado posee una acción similar al 
precipitado de fosfato de calcio, arrastrando consigo durante la sedimentación, 
partículas en suspensión. 
La absorción de un gas en un líquido es una de las varias operaciones unitarias 
de la ingeniería química. Cuando se habla de absorción, es práctica común la 
utilización de columnas con platos o bandejas. Así, en la sulfitación del jugo se 
emplea columnas con platos o bandejas de madera perforados. 
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El jugo entra por la parte superior de la torre y cae por gravedad a un tanque de 
dosificación donde se le ajustará su pH, mientras que en sentido contrario, de 
abajo hacia arriba, recorren gases de azufre los cuales son capturados por el 
jugo en su descenso por la torre. 
Los gases de azufre (SO2) se producen mediante la combustión de azufre sólido 
(granulado) los cuales son introducidos  a las torres mediante un tiro inducido 
efectuado por unos ventiladores ubicados en un piso superior, forzando los gases 
a entrar por la parte inferior de las torres y en su camino son captados por los 
jugos que descienden por ellas. 
El aire succionado por el eyecto deberá ser exento de SO2, aunque en la práctica 
la cantidad es función de la eficiencia de la absorción y es eliminado por el tope 
de la torre a  la atmósfera. 
La acción de mezclar los gases de azufre con el jugo (Sulfitación del jugo) tiene 
las siguientes finalidades: 
 Disminuye el color del jugo porque las materias promotoras son reducidas 
por la liberación de H+. 
 La formación de color es debida a la reacción de Maillard que ocurre entre 
azúcares invertidos y aminoácidos, ahora un fuerte agente reductor como el 
ácido sulfuroso inhibe su reacción, dándole además mayor claridad y 
brillantez al azúcar, por la precipitación de Albúminas coloidales, las cuales 
son características principales del llamado Azúcar Sulfitado (que aunque es 
blanco, es diferente al azúcar Refinado). 
 Los gases de azufre por su carácter ácido son fuertemente bactericidas y se 
usan para la destrucción de una serie de bacterias, hongos y 
microorganismos que entran con la caña y los cuales ejercen una acción 
perjudicial sobre la sacarosa pues la desdoblan (Inversión) destruyendo sus 
moléculas. La inversión desdobla la sacarosa en Glucosa y Fructosa, 
elementos que en esa forma no pueden emplearse (o aprovecharse en la 
fabricación del azúcar comercial) ya que el único azúcar que cristaliza es el 
primero. 
 Disminuye la viscosidad del jugo y consecuente en la meladura, masas 
cocidas y mieles. 
 
4.3.1 Combustión del Azufre. 
La siguiente es la reacción de combustión del azufre: 
𝑆 + 𝑂2 → 𝑆𝑂2 + 70 Kcal 
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Esta reacción ocurre sin cambio de volumen y teóricamente la combustión del 
azufre en presencia de aire debe dar una mezcla gaseosa con 21 % de SO2 en 
volumen. 
La cantidad teórica en peso de oxígeno en el aire es 23,15 % (21 % en volumen), 
entonces se puede decir que 1 g de azufre consume:  
1
0,2315
= 4,32 𝑔 𝑎𝑖𝑟𝑒 
Entonces: 1 𝑔 𝑑𝑒 𝑆 = 4,32 𝑔 𝑑𝑒 𝑎𝑖𝑟𝑒 = 3,341 𝐿 𝑎𝑖𝑟𝑒 
(Peso específico del aire a 0 °C y 1 atm es 1,293 g/L) 
Pero la combustión industrial dentro de los hornos debe efectuarse con un 
exceso de aire del 25 al 30 %, disminuyendo así la cantidad de SO2 de 6 al 16 %. 
En virtud de que la reacción ocurre con un exceso de aire y este es generalmente 
húmedo y además es exotérmica, lo que favorece la transformación del SO2 a 
SO3 ya que ocurre: 
𝑆𝑂2 + 1/2𝑂2 → 𝑆𝑂3 + 23 𝑘𝑐𝑎𝑙 
Esta reacción ocurre idealmente a una temperatura entre 400 – 500 °C por lo 
cual se debe realizar un rápido enfriamiento del gas de SO2 por debajo de 200 °C 
antes de entrar a la torre de sulfitación para mantener una baja formación de 
SO3, lo cual ocasionaría aumento en las cantidades de sales, corrosión de las 
partes metálicas y consumo adicional e innecesario de azufre.  
 
4.4 ALCALINIZACIÓN 
 
Como la operación de sulfitación conlleva una disminución del pH del jugo 
(acidificación) y a valores bajos de éste se favorece la inversión de la sacarosa; 
por lo tanto se hace necesario neutralizar el jugo lo cual se consigue mediante la 
adición de Lechada de Cal (Cal disuelta en agua y a una contracción de 6 a 10 
°Bé (grados Baumé)) o también con la adición de Sacarato de Calcio. Además de 
neutralizar el jugo, la principal característica de este proceso que se denomina 
“Alcalinización”, es la “DEFECACIÓN”, ya que los iones de Calcio reaccionan con 
la mayoría de las impurezas que lleva el jugo formando unos sólidos que 
precipitan separándolos fácilmente.  
 
4.5 FOSFATOS (P2O5) 
Es el mejor ayudante de la clarificación. Se asocia fácilmente con SiO2, Fe2O3, 
Al2O3, etc., formando precipitados de fosfatos tricálcicos y con ello arrastra 
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materia coloidal y en suspensión presente en el jugo que le da color. El 
requerimiento de fosfatos en el jugo debe ser mayor a 250 ppm. 
Las ventajas de disponer de una buena cantidad de fosfatos presentes en el jugo 
son: 
 Jugo de mayor claridad. 
 Reducción de sales de calcio en el jugo claro en beneficio de las superficies 
de calefacción de los calentadores y evaporadores. 
 Mayores tasas de sedimentación. 
 Mejores características de filtración en los lodos. 
 Mejor calidad de azúcar. 
Las desventajas son: 
 Aumento del volumen de lodos. 
 Mayor consumo de cal. 
 Mayor costo. 
 
4.5.1 Corrección de fosfatos. 
a. Fosfatos en forma natural en el jugo de caña: 
 Inorgánico, soluble: (~80 %) Ión libre, son los que actúan con el ión Ca++. 
 Orgánico, insolubles: (~20 %) Fosfoproteína, Fosfolípidos Fosfato - 
Hexosas, Fosfato – Nucleótidos.  
 
b. Adición de ácido fosfórico: 
Por ser un ácido causa una mayor Inversión Sacarosa y para neutralizarlo se 
debe adicionar mayor proporción de cal lo que origina una mayor incrustación de 
los intercambiadores de calor. 
Coagulación: 
Ca++ y P2O5  → Puente Químico. 
 
Figura 3. Fosfato Tricálcico. 
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5. EVAPORACIÓN DEL JUGO 
 
El jugo claro contiene un contenido alto de agua (agua de la misma caña y agua que 
se introdujo en el proceso para la recuperación del azúcar, en el bagazo, en el molino 
y en la torta de cachaza en los filtros), la cual es indispensable  disminuir y esto se 
consigue mediante la “evaporación” de la misma. 
 
El jugo sale de los clarificadores y mediante el uso de bombas se pasa por una serie 
de equipos que trabajan con vapor y vacío (el vapor para calentar el jugo y hacerle 
hervir disminuyéndole agua y vacío para bajar la presión y hacerle fluir). 
 
Dentro de los evaporadores el jugo hierve y va perdiendo agua por evaporación de la 
misma pasando el jugo de un evaporador a otro por diferencia de presión (a medida 
que pasa de un evaporador a otro, la presión es menor y se facilita el flujo, pues por 
ley natural los flujos tienden a ir de lugares de mayor hacia lugares de menor 
presión). 
 
Al final del tren de evaporadores, al jarabe o meladura obtenido (el jugo así 
concentrado se conoce con esos nombres) tiene una concentración que le da un 
aspecto viscoso y de color carmelita oscuro por efecto de la misma concentración. 
El agua que se retiró en los evaporadores es aproximadamente el 75 % del total. 
 
6. TRANSFORMACIÓN DE LA SACAROSA 
 
El jugo, una vez se le ha retirado la mayor cantidad de agua pasa a los tachos en 
donde se da la cristalización, donde el principal objetivo es controlar la formación y 
crecimiento del cristal siendo la evaporación sola el medio de alcanzar este fin con 
éxito. El tacho trabaja con energía térmica para evaporar el agua y mantener en 
movimiento la masa cocida. En el tacho, la masa cocida esta sobresaturada de 
sacarosa. Si no lo estuviera, los granos en la masa cocida comenzarían a disolverse. 
 
En una solución sobresaturada exenta de cristales no siempre el exceso de sacarosa 
disuelta se deposita o separa de la solución, pero si se agrega  a la solución una 
porción de cristales de soluto, el exceso comienza a depositarse, es decir, a 
cristalizar. 
 
 
7. SISTEMAS DE TEMPLAS 
 
La concentración de la meladura que viene de los evaporadores se continúa en el 
tacho, se le adiciona un núcleo el cual se desarrolla por la adsorción de la sacarosa 
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contenida en líquido para terminar la elaboración de lo que se conoce como “Masa 
Cocida” o una “Templa”.  
 
La masa subsecuente pasa a las centrífugas, en donde los cristales desarrollados de 
azúcar quedan retenidos en los canastos y su “Licor Madre” (miel) pasa a través de 
los cedazos. 
 
Esta miel contiene todavía suficiente azúcar que hay que recuperar en cristalizadores 
posteriores, los cuales determinan el “Sistema de Templas” que  debe ser empleado 
para agotar lo suficientemente y garantizar bajas pérdidas de sacarosa en la miel 
final. 
 
 
7.1 ELABORACION DE MASA “A”. 
El jarabe obtenido, contiene un 25 % de agua, la cual se retira en otro tipo de 
aparato similar a un evaporador el cual es conocido con el nombre común de 
TACHO.  
Mediante el uso de un núcleo (grano muy fino de azúcar) el cual se conoce como 
SEMILLA “B” y se obtiene en los cocimientos de masa B, el jarabe se pone en 
contacto con esos núcleos de azúcar y el grano se alimenta de la sacarosa que 
contiene el jarabe, creciendo y formando un conjunto o masa de cristales 
conocido como masa A (los tachos donde se elabora la masa A se conoce como 
los Tachos de A). 
Cuando el volumen de masa A dentro del tacho copa su capacidad y tiene una 
consistencia deseada, se baja  a unos recipientes conocidos como 
RECIBIDORES y de ahí pasa al centrifugado, en donde los cristales de azúcar 
desarrollados y conocidos simplemente como AZÚCAR, se separan del licor 
madre o líquido sobrenadante que se denomina MIEL A y LAVADO. 
 
7.2 ELABORACION DE LA MASA “B”. 
 
Las mieles obtenidas (miel “A” – lavado) en la centrifuga de la masa “A” 
contienen un alto porcentaje de sacarosa que debe ser recuperada, lo cual se 
hace en un tacho con las misma características del anterior. Mediante el uso de 
otro núcleo (grano fino de azúcar) el cual se conoce como “cristal B”, las mieles 
se ponen en contacto con esos núcleos de azúcar y estos se alimentan en forma 
similar, de sacarosa que  contiene las mieles, creciendo y formando un conjunto 
o masa de cristales conocido como “Masa B” (los tachos donde se elabora la 
masa B se conoce como los tachos de B). 
Cuando el volumen de masa B dentro del tacho copa su capacidad y tiene una 
consistencia deseada un poco mayor que la masa “A”, se baja a otros recipientes 
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también conocidos como RECIBIDORES y de ahí pasa al centrifugado, en donde 
los cristales de azúcar desarrollados y conocidos como AZÚCAR “B” o MAGMA 
“B” o simplemente “SEMILLA”, se separan del licor madre o líquido 
sobrenadante que se denomina “MIEL B”. 
 
7.3 ELABORACIÓN DE LA MASA “C”. 
La miel obtenida (miel B) en la centrifugación de la masa “B” contiene todavía un 
alto porcentaje de sacarosa que debe ser también recuperada, lo cual se hace en 
otro tacho con las mismas características.  
Mediante el uso de otro núcleo (grano fino de azúcar) el cual se conoce como 
“Cristal C”, la miel se pone en contacto con esos núcleos de azúcar y estos se 
alimentan  
En forma similar, de la sacarosa que contienen la miel “B”, creciendo y formando 
un conjunto o masa de cristales conocido como “Masa C” (los tachos donde se 
elabora la masa C se conoce como los tachos de C). 
Cuando el volumen de masa C dentro del tacho copa su capacidad y tiene una 
consistencia deseada, un poco mayor que la de masa B, se baja a otros 
recipientes que disponen además de los agitadores un intercambiador de calor 
para enfriar la masa y son conocidos como “cristalizadores” en los cuales 
después de un tiempo de agotamiento se pasa a un centrifugado en donde los 
cristales de azúcar desarrollados y conocidos como azúcar C o magma C, se 
separan del licor madre o liquido sobrenadante que se denomina MIEL FINAL.  
 
8. CRISTALIZADORES 
La finalidad de los cristalizadores en el proceso de fabricación del azúcar, es por 
ENFRIAMIENTO de las masas cocidas de baja pureza, terminar de agotar la miel de 
las mismas ya que por el mecanismo de cristalización es muy difícil hacerlo debido a 
la alta concentración de impurezas.  
El factor determinante en la operación de los cristalizadores es la viscosidad, que 
aumenta considerablemente, reduciendo la circulación y tornando difícil el 
movimiento, de manera que el enfriamiento tiene un límite impuesto por las 
condiciones propias de los equipos. Esta temperatura puede ser entre 48 °C – 52 °C. 
 
9. CENTRIFUGACIÓN. 
 
El centrifugado se realiza mediante el uso de centrífugas, que son equipos que giran 
a muy alta velocidad y donde el cristal de azúcar se separa de la miel que lo rodea y 
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mediante un lavado con agua caliente que tiene lugar dentro de la misma centrífuga, 
el cristal queda blanco y de aspecto brillante. 
La miel obtenida al centrifugar la masa “A” se conoce como miel “A” y se utiliza para 
elaborar los cocimientos de “B” o masa “B”. 
La miel obtenida al centrifugar la masa “B” se conoce con el nombre de miel “B” y se 
usa para elaborar otro tipo de cocimiento conocido como masa “C” y que al 
centrifugarla da una miel conocida como miel final o miel de purga, de la cual es muy 
difícil recuperar más sacarosa por el mecanismo de “Cristalización”. El núcleo 
obtenido de esa centrifugación se conoce como azúcar “C” y no se usa, se disuelve y 
se retorna al proceso mezclándolo con la meladura sin clarificar. 
 
IV. SECADO. 
 
El azúcar blanco obtenido al centrifugar la masa A, sale húmedo (0,5 a 1,5 %) debido 
al agua que hay que adicionarle para la eliminación de la película de miel que rodea 
el cristal de azúcar y por esto debe secarse para bajar su contenido de humedad 
hasta 0,03 a 0,05 % antes de envasarlo. 
Otro punto a considerar es que  la temperatura del azúcar a la salida del secador 
debe ser mantenida preferiblemente entre 30 - 40 °C, para que no ocurra 
amarillamiento o empanelamiento del mismo durante el periodo de almacenamiento.  
El secador de uso más corriente es el tambor rotativo, que consiste en un cilindro 
metálico, inclinado en 5° a 7°, para facilitar el recorrido del azúcar y está provisto 
internamente de aletas destinadas a recoger el azúcar y dejarlo caer rápidamente en 
forma de cascada. El azúcar atraviesa la secadora en contracorriente con el aire 
caliente.  
El polvo de azúcar arrastrado con el aire es conducido a un separador ciclónico y el 
azúcar grueso que es rechazado por una criba seleccionadora del tamaño del cristal, 
es conducido a un tanque en el cual se disuelven para retornarlos al tanque de jugo 
sin clarificar. 
 
V. ENVASE. 
 
Finalmente el azúcar seco se envasa en sacos de papel o polipropileno de 50 kilos, 
conocidos como quintales; en bolsas de plástico conteniendo un peso de 2 ½ kilos; 
en bolsas de plástico de 1 kg y también de 0,5 kilos (1 libra). 
Para cada tipo de envase se tienen máquinas envasadoras especiales. 
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4.2.2 TÉCNICA DE LA ESPECTROSCOPÍA 
 
4.2.2.1 ABSORCIÓN DE LAS RADIACIONES. 
 
Una sustancia es una estructura energética: se mueven sus moléculas, los grupos de 
átomos en las moléculas, los átomos en los grupos, los electrones en los átomos. El grado 
de agitación depende del tipo de sustancia, de la influencia del medio en que se halle y del 
efecto de energía externa que le llegue. Dependiendo de su complejidad, una sustancia 
puede llegar  a una infinidad de estados energéticos, pero todos ellos son cuantificados. 
Las energías de las radiaciones electromagnéticas también son cuantificadas. Por lo tanto 
cada sustancia puede absorber ciertas radiaciones y otras no.  La absortividad específica 
“a” y la absortividad molar “E” son factores que indican la capacidad de una sustancia para 
absorber una radiación determinada  y junto con su curva espectral son parámetros 
utilizados como referencia para la identidad de un compuesto. 
 
4.2.2.2 TRANSMITANCIA Y ABSORBANCIA. 
 
La radiación tendrá un 100 % de transmitancia (T)  si al pasar a través de una sustancia 
sale inalterada, su intensidad, es decir, no es absorbida por la sustancia. Si la radiación es 
absorbida parcialmente, la transmitancia será inferior al 100 %. 
Si escogemos una radiación que puede ser absorbida por la sustancia en estudio, el 
porcentaje trasmitido disminuye en proporción logarítmica con la sustancia presente. Como 
esta disminución es logarítmica se introduce  por conveniencia práctica el término 
absorbancia (A): 
A= - Log (T) ó                                                                  Ecuación (1) 
A= 2 - Log %T                                                                 Ecuación (2) 
 
 
4.2.2.3 LEY DE BEER Y PARÁMETROS DE CONTROL  
 
La ley de Beer establece que si a través de una solución con concentración C en una 
especie absorbente, contenida en una celda de espesor b, pasa una radiación 
monocromática  que es  absorbida por la especie, se cumple la relación: 
 
A = abc                                                                           Ecuación (3) 
 
Siendo A, la absorbancia y a la absortividad específica; o sea que la magnitud de la 
absorbancia es proporcional al poder absorbente, al espesor de la celda y a la 
concentración, b se expresa en cm y c en g/L o mg/ml, la absorbancia A también es igual 
a EbC (A = EbC), siendo E la absortividad molar (E=axpm) donde pm= peso molecular 
de la sustancia, cuando se utiliza esta expresión matemática C se expresa en moles por 
litro (M/L). 
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En la práctica, para ajustarse a los rangos de absorbancia ó transmitancia dados, se debe 
trabajar dentro de un rango apropiado de concentraciones (A=abc), aunque también se 
podría cambiar el espesor de la celda b, o variar la absortividad específica a. 
 
 
4.2.2.4 LOS COLORES Y LA LUZ BLANCA. 
 
Las radiaciones entre 400 y 800 nm (luz visible), las puede diferenciar el ojo humano: 420 
violeta, 470 azul, 520 verde, 580 amarillo, 700 rojo y aun tonos intermedios. La luz blanca 
es una mezcla balanceada de las radiaciones  entre 400 y 800 nm.  
 
 
4.2.2.5 BLANCO FOTOMÉTRICO. 
 
Cuando vamos a determinar el poder absorbente de una sustancia esta se encuentra 
generalmente dentro de un medio formado por el solvente, los reactivos agregados u otras 
sustancias que la acompañan, todo lo cual puede llegar a interferir un poco en la medida. 
Para corregir esos fenómenos, es necesario disponer de una base de comparación, que es 
una solución que contiene las sustancias que pueden causar interferencia, todos los 
reactivos adicionados pero no contiene la especie absorbente que se va  a estudiar. A esta 
solución se le denomina “blanco fotométrico”. 
 
 
4.2.2.6 ESPECTROFOTÓMETRO.  
 
Es un equipo diseñado para medir el % de T, la A o directamente la concentración; también 
puede trazar directamente la curva espectral y de calibración. Pueden clasificarse como 
análogos y digitales, manuales, semiautomáticos, automáticos, inteligentes; pueden cubrir 
varias regiones del espectro electromagnético, según su diseño puede ser de haz sencillo, 
doble haz o haz dividido.  
 
 
4.2.3 FUNDAMENTOS DE LA VALIDACIÓN. 
 
4.2.3.1 VALIDACIÓN DE UN MÉTODO. 
La validación de un método es el procedimiento establecido para la  obtención de pruebas 
documentadas, mediante estudios sistemáticos de laboratorio y demostrativos de que  el 
método analítico es suficientemente fiable y reproducible para producir el resultado previsto  
dentro de intervalos definidos. El proceso de validación permite el conocimiento de las  
características de funcionamiento del método y proporciona un alto grado de confianza  en 
el mismo y en los resultados obtenidos al aplicarlo.  
Las exigencias de validación de un método, a efectos de cumplimientos de normas, 
comprenden estudios de selectividad del método, linealidad, exactitud, precisión, intervalo 
de validez, límite de detección, límite de cuantificación, entre otros.  
En la tabla 1 se proporciona una lista de los criterios de desempeño cuantitativos de varios 
instrumentos que se utilizan para decidir si un método instrumental es adecuado para 
Validación de las metodologías de las curvas de calibración para el análisis químico de Fosfatos y 
Dióxido de Azufre  en el laboratorio de azúcar del Ingenio Risaralda S.A 
  
38 
 
resolver un problema analítico. Estas características se expresan en términos numéricos 
que se llaman parámetros de calidad, los cuales permiten reducir la elección de 
instrumentos para un problema analítico dado a solo unos pocos.  
Tabla 3. Criterios numéricos para elegir métodos analíticos. 
 
Criterio  Parámetros de calidad 
1. Precisión  Desviación estándar absoluta, desviación 
estándar relativa, coeficiente de variación, 
varianza. 
2. Sesgo  Error sistemático absoluto, error 
sistemático relativo  
3. Sensibilidad  Sensibilidad de calibración, sensibilidad 
analítica. 
4. Límite de detección  Blanco más tres veces la deviación 
estándar del blanco. 
5. Intervalo dinámico  Límite de cuantificación de la 
concentración (LOQ) a límite de la 
linealidad de la concentración (LOL)  
6. Selectividad  Coeficiente de selectividad 
Fuente: Estadística y Quimiometría para Química Analítica, James Millar, Jane Millar. Prentice Hall. España. 2002 
 
 
4.2.3.2 PRECISIÓN. 
La precisión expresa el grado de concordancia (grado de dispersión) entre una serie de  
medidas de tomas múltiples a partir de una misma muestra homogénea en las  condiciones 
prescritas. La procedencia de las muestras destinadas al estudio de  precisión puede ser de 
muestras reales o preparadas en el laboratorio. El objeto del estudio de la predicción es 
conocer la variabilidad o el mas-menos del  método de ensayo. Esta variabilidad es debida 
a errores aleatorios inherentes a todo método de ensayo. Como consecuencia de la 
existencia de estos errores, los análisis  efectuados sobre muestras idénticas, en las 
mismas circunstancias, no conducen  generalmente a resultados idénticos. Los factores 
susceptibles a influir sobre los  resultados de un ensayo no pueden ser siempre controlados 
(analista, equipo  instrumental, reactivos, tiempo, entre otros.) de aquí la importancia del 
estudio de la  precisión.  
La precisión entre ensayos se evalúa analizando alícuotas de una material homogéneo 
varias veces, por una misma persona, un mismo día y con el mismo equipo. Cada analista 
es independiente, de manera que la precisión  entre ensayos indica la reproducibilidad del 
método analítico.  
Entre los parámetros de calidad de la precisión se encuentran la desviación estándar 
absoluta, la desviación estándar relativa, la desviación estándar de la media, el coeficiente 
de variación y la varianza. Estos términos se definen en la tabla 2. 
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Tabla 4. Parámetros de Calidad de la Precisión de los Métodos Analíticos. 
Términos Definición 
Desviación estándar 
absoluta, s 
 
Desviación estándar relativa, 
RSD 
 
Desviación estándar de la 
media, Sm  
Coeficiente de variación, cv 
 
Varianza, s2 
 
Fuente: Estadística y Quimiometría para Química Analítica, James Millar, Jane Millar.  
Prentice Hall. España. 2002 
 
 
4.2.3.3 SESGO. 
El sesgo mide el error sistemático o determinado, de un método analítico. El Sesgo se 
define mediante la ecuación:    
 
𝑆𝑒𝑠𝑔𝑜 = 𝜇 − 𝑥𝑡                     𝐸𝑐𝑢𝑎𝑐𝑖ó𝑛 (4)  
 
Donde µ es la medida de la concentración de un analito en una muestra cuya 
concentración es xt para determinar la exactitud hay que analizar uno o varios materiales de 
referencia cuya concentración de analito es conocida. Sin embargo, los resultados de 
dichos análisis también tendrán tantos errores sistemáticos, pero si se realiza un número 
suficiente de determinaciones, se puede detectar el valor de la media, para un nivel de 
confianza dado.   
 
4.2.3.3.1 Prueba del sesgo  
El sesgo de un método analítico, generalmente, se detecta analizando uno  o  varios 
materiales de referencia cuya composición se conoce. Con toda seguridad, la media 
experimental del análisis x diferirá del valor verdadero µ proporcionado para el material de 
referencia. En este caso, debe juzgarse si esta diferencia es consecuencia de un error 
aleatorio en el análisis del material de referencia o de un sesgo en el método usado.   
La forma habitual de tratar estadísticamente este problema consiste en comparar la 
diferencia x-µ con la diferencia que cabría esperar para un nivel de probabilidad dado si 
no existiera sesgo. Si el valor experimental x-µ es mayor que la diferencia calculada, es 
probable que exista un sesgo, por el contrario, si el valor experimental es igual o menor 
que la diferencia calculada, no queda  demostrada la presencia de un sesgo.    
Este test de detección del sesgo utiliza el parámetro estadístico t y se utiliza la siguiente 
ecuación: 
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𝑥 − µ = ±
𝑡𝑠
√𝑁
       𝐸𝑐𝑢𝑎𝑐𝑖ó𝑛 (5) 
 
Donde N es el número de medidas replicadas que se han utilizado en el test. La  
presencia de un sesgo en el método viene indicada cuando el valor de x-µ experimental 
es mayor que el valor de  x-µ calculado a partir de la ecuación (5).  
Por el contrario, si el valor calculado a partir de la ecuación (5) es más grande, no queda 
demostrada la presencia de un sesgo.  
En la siguiente tabla se muestran los valores de t para varios niveles de probabilidad:  
 
Tabla 5. Valores de t para varios niveles de probabilidad. 
Grados de 
libertad 
Valor para un intervalo de confianza (%) 
80 90 95 99 99,9 
1 3,08 6,31 12,7 63,7 637 
2 1,89 2,92 4,30 9,92 31,6 
3 1,64 2,35 3,18 5,84 12,9 
4 1,53 2,13 2,78 4,60 8,60 
5 1,48 2,02 2,57 4,03 6,86 
6 1,44 1,94 2,45 3,71 5,96 
7 1,42 1,90 2,36 3,50 5,40 
8 1,40 1,86 2,31 3,36 5,04 
9 1,38 1,83 2,26 3,25 4,78 
10 1,37 1,81 2,23 3,17 4,59 
11 1,36 1,80 2,20 3,11 4,44 
12 1,36 1,78 2,18 3,06 4,32 
13 1,35 1,77 2,16 3,01 4,22 
14 1,34 1,76 2,14 2,98 4,14 
α 1,29 1,67 1,96 2,58 3,29 
      Fuente: Standard Methods for the examination of water and Wastewater 
4.2.3.4 SENSIBILIDAD.  
La sensibilidad de un instrumento o método es una medida de su aptitud para discriminar 
entre pequeñas diferencias de concentración del analito. Hay dos factores que limitan la 
sensibilidad: la pendiente de la curva de calibración y la reproducibilidad o precisión del 
dispositivo de medición. Entre dos métodos que tengan igual precisión, será más sensible 
aquel cuya curva de calibrado tenga mayor pendiente.   
La definición cuantitativa de sensibilidad, aceptada por la Unión Internacional de Química 
pura y  Aplicada (IUPAC), es la de sensibilidad de calibrado, que se define como la 
pendiente curva de calibrado a la concentración objeto de estudio.  
La mayoría de las curvas de calibración que se usan en química analítica son lineales y se 
pueden representar mediante la ecuación.   
𝑆 = 𝑚𝑐 + 𝑆𝑏𝑙      𝐸𝑐𝑢𝑎𝑐𝑖ó𝑛 (6) 
En la que S es la señal medida, c es la concentración del analito, Sbl  es la señal 
instrumental de un blanco y m es la pendiente de la línea recta. La sensibilidad de calibrado 
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como parámetro de calidad tiene el inconveniente de no tener en cuenta la precisión de las 
medidas individuales.  
Mandel y Stiehler consideraron la necesidad de incluir la precisión en un tratamiento 
matemático coherente para la sensibilidad y proponen la siguiente definición para la 
sensibilidad analítica, ϒ.   
𝛾 = 𝑚 𝑆𝑠⁄
          𝐸𝑐𝑢𝑎𝑐𝑖ó𝑛 (7) 
En este caso, m es otra la pendiente de la curva de calibración y Ss es la desviación 
estándar de las medidas.   
La sensibilidad analítica tiene la ventaja de ser relativamente insensible a los factores de 
amplificación. Por ejemplo, al aumentar la ganancia de un instrumento por un factor de 
cinco, el valor de m se incrementará en cinco veces. Sin embargo, este aumento vendrá 
acompañado, en general, del correspondiente aumento en SS y por tanto la sensibilidad 
analítica se mantendrá prácticamente constante. La segunda ventaja de la sensibilidad 
analítica radica en su independencia de las unidades de medida S. 
 
4.2.3.5 LIMITE DE DETECCIÓN.  
El límite de detección (LD) se define como la mínima cantidad de analito en la muestra  que 
se puede detectar aunque no necesariamente cuantificar bajo dichas condiciones  
experimentales. El límite de detección es una característica de las pruebas de límite. La  
cantidad mínima de la muestra que puede detectarse, aunque no necesariamente  
cuantificarse, en las condiciones experimentales indicadas. Las pruebas de límite 
simplemente comprueban que la cantidad del analito se encuentra por encima o por  debajo 
de un nivel determinado.  
Este límite de detección depende de la relación entre la magnitud de la señal analítica y el 
valor de las fluctuaciones estadísticas de la señal del blanco.  
Por tanto, a no ser que la señal analítica sea mayor que la del blanco, en un múltiplo k de la 
variación del blanco debida a errores aleatorios, no será posible detectar con certeza esta 
señal. Así al aproximarse al límite de detección, la señal analítica y su desviación estándar 
se aproximan a la señal del blanco Sbl y a su desviación estándar sbl. Por tanto la mínima 
señal analítica distinguible Sm se considera que es igual a la suma de la señal media del 
blanco Sb más un múltiplo k de la desviación estándar del blanco. Es decir,  
𝑆𝑚 = 𝑆𝑏𝑙 + 𝑘𝑠𝑏𝑙         𝐸𝑐𝑢𝑎𝑐𝑖ó𝑛 (8) 
Experimentalmente, Sm se puede determinar realizando 20 o 30 medidas del blanco, 
preferiblemente durante un amplio período de tiempo. A continuación, los datos se tratan 
estadísticamente para obtener Sbl y sbl  Finalmente, la pendiente de la ecuación (3)  y Sm se 
utilizan para calcular cm  que se define como límite de detección y cuya ecuación es:   
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𝑐𝑚 =
𝑆𝑚 − 𝑆𝑏𝑙
𝑚
               𝐸𝑐𝑢𝑎𝑐𝑖ó𝑛 (9) 
Como ha indicado Ingle1 para determinar el valor de k en la ecuación (8) se han usado 
numerosas alternativas, relacionadas correcta o incorrectamente con los estadísticos para 
los niveles de confianza. Kaiser2 argumenta que un valor razonable para la constante es  k 
= 3. Considera que es incorrecto suponer una distribución estrictamente normal de los 
resultados a partir de las medidas del blanco, y que cuando k = 3, el nivel de confianza de 
la detección será de un 95 por 100 en la mayoría de los casos. Así mismo considera 
ventajoso un mayor valor de k y por tanto un mayor nivel de confianza. Long y 
Winefordner3, en un estudio sobre límites de detección, también recomiendan la utilización 
de k = 3.    
 
4.2.3.6 INTERVALO LINEAL.  
El intervalo lineal de un método analítico se extiende desde la concentración más mínima 
a la cual se pueden efectuar mediciones cuantitativas (límite de cuantificación LOQ) hasta 
la concentración a la que la curva de calibración se desvía de la linealidad (límite de 
linealidad, LOL). 
Casi siempre, una desviación de 5 % de la linealidad se considera como el límite superior. 
Las desviaciones de la linealidad son comunes a altas concentraciones debido a las 
respuestas no ideales de los detectores o a efectos químicos. En general, se considera 
que el límite inferior de las medidas cuantitativas es igual a diez veces la desviación 
estándar de las medidas repetidas realizadas sobre un blanco, es decir 10sbl.  En este 
punto, la desviación es de casi 30 por 100 y disminuye con rapidez a medida que las 
concentraciones son mayores.  
Para que un método analítico sea útil, debe tener un intervalo lineal de, al menos, dos 
órdenes de magnitud. Algunos intervalos de concentración aplicable de cinco a seis 
órdenes de magnitud.   
 
4.2.3.7 SELECTIVIDAD. 
La selectividad es la capacidad de un método analítico para distinguir un analito de todo lo 
que pueda existir además de él en la muestra, es decir, sin interferencias de impurezas,  
productos de degradación, excipientes u otras sustancias presentes en la muestra.  
_____________________________________   
1 J.D. Ingle Jr., Chem. Educ., 1970, 42, 100. 
2 H. Kaiser, Anal. Chem., 1987, 42, 53 A  
3 G. l. Long y J. D. Winefordner, Anal.Chem., 1983, 55. Desvía de la linealidad por una 
cantidad específica (límite de linealidad, LOL).  
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4.2.3.8 OTRAS EXIGENCIAS DE VALIDACIÓN DE MÉTODOS ANALÍTICOS. 
 
4.2.3.8.1 LINEALIDAD. 
La linealidad es la capacidad del método  para proporcionar resultados que son  
directamente (o por medio de transformaciones matemáticas) proporcionales a la  
concentración del analito en la muestra dentro de un rango establecido. Siempre que  
sea posible se busca una respuesta de tipo lineal que facilitara su trazado, interpolación  
e interpretación.  
La linealidad mide el grado en que la respuesta analítica respecto a la concentración (o 
cantidad) del analito se ajusta a una función lineal. Un mejor indicador de linealidad es 
un gráfico con las desviaciones verticales de los datos experimentales respecto  la línea 
obtenida por mínimos cuadrados.  
La linealidad en un procedimiento analítico es su  capacidad para obtener resultados de 
prueba que sean proporcionales ya sea  directamente o por medio de una 
transformación matemática bien definida, a la  concentración del analito en muestras en 
un intervalo dado. La linealidad  se refiere a  la  relación  entre la concentración y la 
medida de valoración.  
 
4.2.3.8.2 REPETIBILIDAD. 
Estudia la variabilidad del método efectuando una serie de análisis sobre la misma  
muestra en las mismas condiciones operativas (por un mismo analista, con los mismos  
aparatos y reactivos, entre otros), en un mismo laboratorio y en un periodo de tiempo  
corto.  
La repetibilidad se expresa matemáticamente por el coeficiente de variación (desviación  
estándar relativa) de una serie de medidas.  Uno de los factores que pueden influir en la 
repetibilidad del método de análisis es la  concentración del analito, ya que la desviación 
estándar de las respuestas obtenidas aumenta al disminuir la concentración del analito. 
Por otro lado el valor aceptado del  coeficiente de variación depende del intervalo de 
aceptación especificado en el método de análisis. El número de réplicas se deduce a 
partir del coeficiente de variación de  repetibilidad del método.  
  
4.2.3.8.3 REPRODUCIBILIDAD. 
Evalúa la concordancia entre resultados independientes obtenidos mediante la variación 
del método de análisis, del instrumento, del laboratorio o incluso del experimentador.  
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4.2.3.8.4 EXACTITUD. 
La exactitud de un procedimiento analítico expresa la proximidad entre el valor que es 
aceptado convencionalmente como el valor verdadero o un valor referencia y el valor 
experimental encontrado. No debe confundirse la exactitud  y precisión, la precisión está 
relacionada con la dispersión  de una  serie de mediciones, pero no da ninguna  
indicación de lo cerca que esta del valor verdadero. Se puede tener mediciones muy 
precisas pero poco exactas; sin embargo, para que un método sea exacto se requiere 
un cierto grado de precisión.  
De la definición de exactitud surge el principal problema: ¿cuál es el valor verdadero del  
analito en la muestra?, el valor verdadero en muchos casos se desconoce. No obstante, 
cuando se dispone de patrones de referencia certificados, el valor de dicho patrón es el  
que se acepta como valor verdadero y la exactitud puede evaluarse aplicando el método  
sobre dicho patrón o bien analizando muestras de placebo o de problema a las que se 
ha añadido una cantidad conocida de dicho patrón. También se acepta la comparación 
de resultados con un método de referencia validado del que ya se ha demostrado su  
exactitud; entonces el valor verdadero es el que se obtiene con dicho método  de  
referencia y se compara con el valor hallado con el método nuevo que se quiere validar.  
Los modos de analizar la exactitud son: 
1. Analizar un material estándar de referencia con una matriz semejante a la de la 
muestra desconocida. El método debe encontrar el valor certificado del analito en el 
material de referencia, dentro de la precisión (incertidumbre aleatoria)  del método.  
2. Comparar los resultados de métodos analíticos diferentes. Deben coincidir con la 
precisión esperada. 
3. Analizar una muestra de blanco dopado con una cantidad conocida de analito. La 
matriz debe ser la misma que la del problema.  
4. Si no se puede preparar un blanco con la misma matriz que la muestra problema hay 
que hacer adiciones de estándar de analito a la muestra. Un análisis exacto debe 
encontrar la cantidad conocida de muestra que se ha  añadido.  
Analizar el blanco dopado es el método más común de evaluar la exactitud, porque 
normalmente no se dispone de materiales de referencia y puede no ser fácil tener a la 
mano un segundo método analítico.  Este método asegura que la matriz de la muestra y 
el estándar añadido son esencialmente los mismos. Los criterios de exactitud dependen 
del método analítico y del nivel de analito. 
% 𝐸 =
𝑅 − 𝐸
𝑅
∗ 100 
Donde: 
R = valor real 
E= valor Experimental 
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4.2.3.8.5 LÍMITE DE CUANTIFICACIÓN. 
Dado un método analítico determinado, se entiende por límite de cuantificación (LQ) de  
dicho método, la mínima cantidad de analito presente en la muestra que se puede  
cuantificar, bajo las condiciones experimentales descritas, con una adecuada predicción  
y exactitud. El límite de cuantificación es una característica de las valoraciones  
cuantitativas de compuestos que se encuentran en baja concentración en la matriz  de  
una muestra.  
 
4.2.3.8.6 ROBUSTEZ.  
 
La Robustez de un método analítico es la medida de su capacidad para permanecer 
inalterado ante pequeñas pero deliberadas variaciones en ciertos parámetros, 
proporcionando idea de su fiabilidad o estabilidad durante su empleo. Es por lo tanto la 
capacidad que demuestra el procedimiento de análisis para proporcionar resultados 
válidos en presencia de pequeños cambios respecto de las condiciones descritas en el 
método, susceptibles de producirse durante su utilización. La robustez puede 
determinarse durante la etapa de desarrollo del procedimiento analítico.  
 
 
4.2.3.8.7 PORCENTAJE DE RECUPERACIÓN.  
 
Por recuperación de analitos en un ensayo se entiende la respuesta del detector ante 
una adición o extracción de analito de la matriz, en comparación con su respuesta ante 
la concentración real del estándar de referencia verdadero.  
 
Los experimentos de recuperación deben hacerse comparando los resultados analíticos 
de las muestras extraídas con tres concentraciones (normalmente iguales a las de las 
muestras de control utilizadas para valorar la precisión y exactitud de un método). No es 
necesario que la recuperación del analito sea del 100%, pero el grado de recuperación 
(del analito y del estándar interno) debe ser estable (con cualquier tipo de concentración 
analizada), precisa y reproducible (más del 20 %). 
 
 
% 𝑅 =
𝐶𝐹 − 𝐶𝐴
𝐶𝑈
∗ 100 
 
Donde: 
CF = Concentración de Analito en la muestra fortificada. 
CU = Concentración de Analito en la muestra no fortificada. 
CA = Concentración de Analito adicionada. 
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4.2.3.8.8 Prueba de rechazo o aceptación de datos.  
 
Una vez recopilados los datos, se analizan por la prueba de Dócima de Grubbs para 
determinar si se rechazan  o aceptan. A los datos aceptados se le realiza el respectivo 
análisis estadístico (Límite de cuantificación, desviación estándar, etc) 
𝐺𝑖 =
?̅?−𝑥𝑖
𝑠
 y  𝐺𝑛 =
𝑥𝑛−?̅?
𝑠
 
Donde:  
Gi = Es el valor mínimo. 
Gn= Es el valor mínimo. 
?̅? = Media de los datos. 
Xi = Valor mínimo del grupo de datos. 
Xn= Valor máximo del grupo de datos. 
 
Los criterios de aceptación o rechazo son los siguientes:    
 Si el valor estadístico G es menor o igual al valor crítico correspondiente a un α de un 
5% se acepta como correcto.  
 Si el valor estadístico es mayor al de su valor crítico para una α de un 5% y menor o 
igual al de su valor crítico para un α de un 1%, se considera dudoso y se trata de 
localizar la causa, si se determina se rechaza y en caso contrario se acepta.  
 Si el valor del estadístico es mayor al de su valor crítico para un α de un 1% se 
considera estadísticamente incompatible y se rechaza.    
Los valores críticos para la Dócima de Grubbs se encuentran en la tabla 5. 
 
4.2.4 FUNDAMENTOS TEÓRICOS DE LOS ANÁLISIS PARA LOS CUALES FUERON 
REALIZADAS LAS CURVAS DE CALIBRACIÓN 
 
4.2.4.1 FOSFATOS EN JUGOS DE CAÑA 
 
El contenido de fosfato en el jugo es el factor más importante para una clarificación 
eficiente. En la caña de azúcar, los fosfatos son de naturaleza inorgánica y orgánica. Los 
fosfatos inorgánicos existen como iones fosfatos libres, mientras que los fosfatos 
inorgánicos existen en forma de fosfolípidos, fosfoproteínas, nucleótido fosfatos y 
hexosafosfatos. 
 
Es comprensible que sólo los iones fosfato libres tomen parte en la clarificación del jugo. 
Por lo tanto, los jugos con una cantidad adecuada de fosfatos inorgánicos son los más 
deseables. 
 
Los estudios realizados confirman la necesidad de aplicar cantidades balanceadas de 
fertilizantes al cultivo de la caña, y observan un incremento significativo en el nivel total de 
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fosfatos cuando la caña alcanza el máximo de maduración y una acumulación pronunciada 
de fosfatos inorgánicos en el jugo. Si los fertilizantes no se aplican de manera adecuada, es 
probable que haya más fosfatos orgánicos en el jugo que fosfatos inorgánicos. En estas 
condiciones, el jugo no responde bien a la clarificación. 
 
Por otra parte, está bien comprobado que si el nivel de fosfatos inorgánicos en el jugo 
crudo es menor de 300 ppm, no se podrá clarificar apropiadamente el jugo, y es probable 
que se requiera la aplicación de fosfatos. 
 
La cantidad de fosfato inorgánico que se deja en el jugo clarificado no debe ser menor de 
10 ppm; de otra forma, existe el riesgo considerable de que el jugo se alcalinice en exceso, 
condición acompañada de un alto contenido de no azúcares en el jugo clarificado, mayor 
número de sales de calcio y azúcares crudos resultantes de baja calidad. 
 
 
4.2.4.1.1 Metodología para construir la curva de calibración para la determinación de 
fosfatos en jugos de caña 
 
4.2.4.1.1.1Principio 
 
Los fosfatos se determinan por reacción del molibdato de amonio en medio ácido formando 
ácido fosfomolíbdico que se reduce a un complejo intensamente azul por acción del ácido 
amino-naftol-sulfónico. 
 
 
4.2.4.1.1.2Equipo 
 
 Espectrofotómetro Jasco V-630 y Shimadzu UV-1800 
 Balanza analítica 
 Celdas de absorción 
 Pipetas volumétricas 
 Vidrio de reloj 
 Matraces volumétricos  
 
 
4.2.4.1.1.3 Preparación de reactivos. 
 
1. Molibdato de Amonio al 1.5 %. 
 Pesar y disolver 15 g de Molibdato de Amonio tetrahidratado ((NH4)6 Mo7O24·4H2O) 
en 300 ml de agua destilada a 50 °C y enfría. 
 Adiciona 310 ml de ácido clorhídrico concentrado, enfría y lleva a un litro con agua 
destilada. 
 
2. Solución Reductora. 
 Pesar y disolver 45 g de metabisulfito de Sodio (Na2S2O5) en 350 ml de agua 
destilada.  
 Pesar y disolver 28,5 g de Dióxido de Azufre de Sodio Anhidro (Na2SO3) y 0,75 g de 
ácido 1 – Amino – 2 Naftol – 4 Sulfónico (C6H4) · (C4H · NH2OH · SO3H) en 50 ml de 
agua destilada. 
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 Mezclar las dos soluciones y diluye a 500 ml con agua destilada. 
 Dejar la solución en reposo durante la noche y luego filtrar con papel de filtro 
Whatman 91 ó equivalente. 
 Guardar en el refrigerador. (Esta solución tiene un máximo de duración de 2 meses y 
se saca del refrigerador la cantidad requerida para el análisis con una hora de 
anticipación). 
 
3. Solución Estándar de Fosfato. 
 Pesar  y disolver 0,7668  g de fosfato ácido de potasio (KH2PO4) en agua destilada. 
 Transfiere la solución a un balón de 1000 ml 
 Adiciona 10 ml. de ácido sulfúrico concentrado (H2SO4), enfría y afora con agua 
destilada. 
 
4. Solución Estándar intermedia de Fosfato (10 ppm) 
Pipetea 25 ml de la anterior solución en un balón de 1000 ml  y afora con agua  
destilada. 
 
5. Solución Estándar diluida de fosfato (4 ppm) 
Pipetea 20 ml de la anterior solución en un balón de 50 ml  y afora con agua  destilada. 
 
 
4.2.4.1.1.4Elaboración de la gráfica estándar. 
 
 Pipetea 5,0 mL, 10,0 ml, 15,0 ml, 20,0 ml y 25,0 ml de la solución intermedia de fosfato 
(10 ppm), en balones volumétricos de 50 ml. 
 Adiciona a cada uno 5 ml de solución de Molibdato de Amonio al 1,5 % y agua destilada 
para llevar el volumen total hasta 40 ml aproximadamente.  
 Adiciona 5 ml de la solución reductora al primer balón, afora con agua destilada y mezcla 
por agitación. 
 Mide 10 minutos desde el momento en que adicionó la solución reductora y lee la 
absorbancia de la solución en celda de 1 cm y a una longitud de onda de 700 nm, 
empleando agua destilada como referencia. 
 Repite el paso anterior para todos los otros patrones. 
 Construye una gráfica con la absorbancia leída y la concentración de P2O5 en la solución 
correspondiente. 
 
 
4.2.4.1.1.5 Preparación de soluciones estándares 
 
 Solución estándar bajo (0,6 ppm): se tomaron 3 ml de la solución estándar diluida de 
fosfato de 10 ppm y se llevaron a un balón de 50 ml, se adiciona 5 ml de solución de 
Molibdato de Amonio al 1,5 % y agua destilada para llevar el volumen total hasta 40 ml 
aproximadamente, se adiciona 5 ml de la solución reductora, afora con agua destilada y 
mezcla por agitación. Se mide 10 minutos desde el momento en que adicionó la solución 
reductora y lee la absorbancia de la solución en celda de 1 cm y a una longitud de onda 
de 700 nm, ajustando el cero con el blanco. 
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 Solución estándar medio (2,5 ppm): se tomaron 12,5 ml de la solución estándar diluida 
de fosfato de 10 ppm y se llevaron a un balón de 50 ml, se adiciona 5 ml de solución de 
Molibdato de Amonio al 1,5 % y agua destilada para llevar el volumen total hasta 40 ml 
aproximadamente, se adiciona 5 ml de la solución reductora, afora con agua destilada y 
mezcla por agitación. Se mide 10 minutos desde el momento en que adicionó la solución 
reductora y lee la absorbancia de la solución en celda de 1 cm y a una longitud de onda 
de 700 nm, ajustando el cero con el blanco. 
 
 Solución estándar alto (4,5 ppm): se tomaron 22,5 ml de la solución estándar diluida 
de fosfato de 10 ppm y se llevaron a un balón de 50 ml, se adiciona 5 ml de solución de 
Molibdato de Amonio al 1,5 % y agua destilada para llevar el volumen total hasta 40 ml 
aproximadamente, se adiciona 5 ml de la solución reductora, afora con agua destilada y 
mezcla por agitación. Se mide 10 minutos desde el momento en que adicionó la solución 
reductora y lee la absorbancia de la solución en celda de 1 cm y a una longitud de onda 
de 700 nm, ajustando el cero con el blanco. 
 
 
4.2.4.1.1.6Preparación de muestras de análisis 
 
Filtra el jugo de caña diluido, desecha los primeros 10 ml del filtrado y tomar con una pipeta 
la alícuota dependiendo del tipo de muestra a preparar. 
 
 M1: Tomar 5 ml de jugo filtrado y aforar a 200 ml con agua destilada. Pipetea 10 ml del 
jugo que se encuentra en el balón de 200 ml en 1 balón volumétrico de 50 ml. Adiciona 5 
ml de Molibdato de Amonio al primer balón y mezcla. 
 
    Adiciona 5 ml de solución reductora, afora con agua destilada y mezcla. Anota el tiempo 
en el cual la solución reductora fue agregada. Lee la intensidad del color azul 
desarrollado en el balón exactamente 10 minutos después de haber adicionado la 
solución reductora. 
 
    Registrar los datos de lectura del espectrofotómetro (Absorbancia) 
 
 M2: Tomar 10 ml de jugo filtrado y aforar a 200 ml con agua destilada. Pipetea  10 ml del 
jugo que se encuentra en el balón de 200 ml en 1 balón volumétrico de 50 ml. Adiciona 5 
ml de Molibdato de Amonio y mezcla. 
 
Adiciona 5 ml de solución reductora, afora con agua destilada y mezcla. Anota el tiempo 
en el cual la solución reductora fue agregada. Lee la intensidad del color azul 
desarrollado en el balón exactamente 10 minutos después de haber adicionado la 
solución reductora. 
 
Registrar los datos de lectura del espectrofotómetro (Absorbancia)  
 
 M1 Ab: Se tomaron 2 ml de M1, 2 ml de solución estándar de 4 ppm, 5 ml de Molibdato 
de Amonio, 5 ml de solución reductora, afora a 50 ml con agua destilada y mezcla. Anota 
el tiempo en el cual la solución reductora fue agregada. Lee la absorbancia en el 
espectrofotómetro a una longitud de onda de 700 nm y celda de 1 cm. 
 
 M1 Aa: Se tomaron 5 ml de M1, 5 ml de solución estándar de 4 ppm, 5 ml de Molibdato 
de Amonio, 5 ml de solución reductora, afora a 50 ml con agua destilada y mezcla. Anota 
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el tiempo en el cual la solución reductora fue agregada. Lee la absorbancia en el 
espectrofotómetro a una longitud de onda de 700 nm y celda de 1 cm. 
 
 Blanco: se tomaron 10 ml de M1 y se aforan a 50 ml con agua destilada. Lee la 
absorbancia en el espectrofotómetro a una longitud de onda de 700 nm y celda de 1 cm. 
 
 
4.2.4.2 DIÓXIDO DE AZUFRE EN AZÚCAR 
 
El Dióxido de Azufre son las sales o ésteres del ácido sulfuroso H2SO3. Las sales de 
Dióxido de Azufre contienen el anión SO3
2-, siendo los más importantes el Dióxido de 
Azufre sódico y el Dióxido de Azufre de magnesio. Se forman al poner en contacto el 
dióxido de azufre (SO2) con disoluciones alcalinas. Se trata de sustancias reductoras 
pasando el azufre del estado de oxidación +4 a +6. En disoluciones ácidas se 
descomponen liberando de nuevo dióxido de azufre. Los Dióxido de Azufre orgánicos (R-
S(O)-R'; R, R' = restos orgánicos) se obtienen convenientemente a partir de Cloruro de 
Tionilo (SOCl2) y alcoholes. 
El ion del Dióxido de Azufre tiene forma casi tetraédrica con el átomo de azufre en el centro 
y los tres átomos de oxígeno y un par de electrones apuntando a las esquinas. 
 
En la elaboración de azúcar de caña se realiza un proceso conocido como sulfitación 
consistente en el descenso del pH del jugo mezclado por la absorción de SO2 para 
conseguir los siguientes objetivos: 
 
 Retirar no azúcares y sulfato cálcico por reacciones de precipitación para conseguir 
azúcar de color blanco. Además el sulfato cálcico forma cristales gruesos que son una 
excelente ayuda filtrante. 
 Reducir el ión férrico a ferroso, lo que disminuye el efecto catalizador del primero en las 
reacciones de oxidación de azúcares reductores y polifenoles (taninos, hidroxilos 
fenólicos de la antiacina en la corteza y escaretina en la fibra) que producen compuestos 
coloreados. Esto se logra con la adición de SO2 en solución ácida. 
 
La adición de SO2 se realiza en una torre de absorción de sección circular construida en 
fundición gris, en la cual el jugo y los vapores SO2 fluyen en contracorriente. El SO2 se 
produce al quemar azufre pulverizado en un quemador ubicado en la base de la torre; los 
gases son conducidos por una tubería de acero.  En la sulfitación el pH del jugo desciende 
0,4 a 0,7 unidades. 
 
 
 
 
4.2.4.2.1 Determinación de Dióxido de Azufre con el método colorimétrico de rosanilina 
 
4.2.4.2.1.1 Preparación de reactivos. 
 
1. Solución saturada de clorhidrato de rosanilina. Suspender 1 g de clorhidrato de 
rosanilina en 100 ml de agua destilada, calentar hasta 50 °C y enfriar agitando. Después 
de 48 horas de reposo, filtrar la solución. 
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2. Solución de rosanilina descolorada. Trasvasar 4 ml de la solución saturada del 
clorhidrato de rosanilina a un matraz aforado de 100 ml. Después de añadir ácido 
clorhídrico (6 ml), enrasar la mezcla. La decoloración tiene lugar en breve tiempo, pero 
antes de usar esta dilución, dejarla reposar por lo menos 1 h. 
 
3. Solución de formaldehido  (aprox. 0,2 g/100 ml). Diluir 5 ml de solución de 
formaldehido de grado analítico, ρ20 ≈ 1,070 – 1,080, en 1 L. 
 
4. Solución de sacarosa pura. Disolver 100 g de sacarosa, libre de Dióxido de Azufre y 
de grado analítico, en agua y llevar a 1000 ml. 
 
5. Solución de hidróxido de sodio, 0,1 M.  
 
6. Solución de yodo, 0,05 M. Disolver 20 g de yoduro de potasio, libre de yodato y de 
grado analítico, en 40 ml de agua destilada en un matraz aforado de 1 L. Después, 
añadir 12,69 g de yodo de grado analítico, agitar el matraz hasta que se disuelva el yodo 
y luego enrasar con agua destilada. 
 
7. Ácido Clorhídrico concentrado, ρ20 ≈ 1,18 g/ml. 
 
8. Solución de ácido Clorhídrico, aprox. 1 M. 
 
9. Indicador de yodo (almidón) – Listo para el uso, p. ej. De BDH o de Merck, o una 
solución de almidón.  
 
10. Solución de tiosulfato de sodio, 0,1 M.  Disolver 24,817 g de tiosulfato de sodio 
pentahidratado de grado analítico en 200 ml de agua destilada en un matraz aforado de 
1000 ml y enrasar. 
 
11. Solución patrón de Dióxido de Azufre. Disolver aproximadamente 2,5 g de Dióxido 
de Azufre de sodio heptahidratado en solución de sacarosa (4.)  y llevar a 500 ml con 
esta solución de sacarosa  pura (4.). Determinar el título de esta solución de la siguiente 
manera: colocar 25 ml de esta solución de yodo de 0,05 M (6.) en un matraz Erlenmeyer 
de 300 ml y añadir 10 ml de la solución de ácido clorhídrico de 1 M (8.) y unos 100 ml de 
agua destilada. Pipetear 25 ml de solución patrón de Dióxido de Azufre en este matraz, 
agitándolo. 
 
Valorar entonces el exceso de yodo con la solución de tiosulfato de sodio  de 0,1 M (10.) 
hasta que el contenido del matraz tenga el color de paja pálida. Añadir luego el indicador 
de yodo (almidón) (0,2 a 0,5 g) (9.) al matraz y continuar la valoración hasta que 
desaparezca el color azul. Anotar el índice t. 
 
12. Solución patrón intermedia de Dióxido de Azufre. Diluir 5 ml de solución patrón de 
Dióxido de Azufre (11.) con solución de sacarosa (4.) hasta obtener exactamente 100 ml. 
Se calcula el valor exacto del contenido de Dióxido de Azufre c a partir del título t, 
determinado bajo 11. 
 
𝑐 = (25 − 𝑡) ∗ 3,203 ∗ 2 µ 𝑆𝑂2/𝑚𝑙 
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13. Solución patrón diluida de Dióxido de Azufre. Diluir 50 ml de solución intermedia de 
Dióxido de Azufre (11.) con solución de sacarosa (4.) hasta obtener exactamente 250 ml. 
 
 
 
4.2.4.2.1.2 Procedimiento. 
 
 Análisis de la muestra: Disolver en un matraz aforado 40 g de azúcar en agua 
destilada. Después de añadir 4 ml de la solución de hidróxido de sodio 0,1 mol/L se 
enrasa el matraz a 100 ml y se agita. 
 
Transferir una alícuota de 10 ml a un tubo de ensayo limpio y seco. Añadir 2 ml de 
solución de rosanilina decolorada, 2 ml de solución de formaldehido y dejar el tubo en 
reposo a temperatura ambiente durante 30 min. Medir la absorbancia en una cubeta de 
1 cm en un espectrofotómetro a unos 560 nm. 
 
Para azúcar blanco: emplear agua destilada como referencia. Para azúcar crudo 
emplear una alícuota de 10 ml de la  muestra contenida en un matraz de 100 ml, más 2 
ml  de solución de formaldehido y 2 de agua destilada como referencia. 
 
 Curva patrón. Pipetear alícuotas (5 ml, 10 ml, 15 ml y 20 ml) de la solución diluida de 
Dióxido de Azufre en una serie de matraces aforados de 100 ml. Emplear un matraz 
vacío como patrón con un nivel cero de Dióxido de Azufre. Añadir a cada matraz 4 ml de 
hidróxido de sodio de 0,1 mol/L, enrasar con solución de sacarosa pura y mezclar.  
 
Transferir una alícuota de 10 ml de cada matraz a tubos de ensayos limpios y secos, 
añadir 2 ml de solución de rosanilina decolorada y 2 ml de solución de formaldehido y 
dejar los tubos en reposo a temperatura ambiente durante 30 min. Medir a absorbancia 
a 560 nm e introducir los resultados en un gráfico. 
 
La cantidad de SO2  en cada tubo de ensayo es:  
 
𝑐 ∗ 𝑛
10
𝜇𝑔 𝑆𝑂2 
 
En donde n es el número de ml de Dióxido de Azufre diluido añadido a cada matraz de 
100 ml y c es el contenido de Dióxido de Azufre calculado en (12.). 
 
4.2.4.2.1.3 Preparación de soluciones estándares 
 
 Solución estándar bajo (0,182 mg SO2/kg azúcar): se mide 1 ml de la solución patrón 
de 7,340 mg SO2 mg/L y se llevó a un balón de 100 ml, se adicionan 4 ml de NaoH al 0,1 
M y se afora con solución de sacarosa al 10 %.De allí se toman 10 ml en un tubo de 
ensayo y se adicionan 2 ml de solución de rosanilina decolorada y 2 ml de formaldehído 
al 0,2 %. Se tapa y se homogeniza. A los 30 minutos leer la absorbancia de la solución 
en celda de 1 cm y a una longitud de onda de 560nm, ajustando el cero con el blanco. 
 
 Solución estándar bajo (0,917 mg SO2/kg azúcar): se miden 5 ml de la solución 
patrón de 7,340 mg SO2 mg/L y se llevó a un balón de 100 ml, se adicionan 4 ml de 
NaOH al 0,1 M y se afora con solución de sacarosa al 10 %. De allí se toman 10 ml en 
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un tubo de ensayo y se adicionan 2 ml de solución de rosanilina decolorada y 2 ml de 
formaldehído al 0,2 %. Se tapa y se homogeniza. A los 30 minutos leer la absorbancia 
de la solución en celda de 1 cm y a una longitud de onda de 560 nm, ajustando el cero 
con el blanco. 
 
 
 Solución estándar bajo (1,652 mg SO2/kg azúcar): se miden 9 ml de la solución 
patrón de 7,340 mg SO2 mg/L y se llevó a un balón de 100 ml, se adicionan 4 ml de 
NaOH al 0,1 M y se afora con solución de sacarosa al 10 %. De allí se toman 10 ml en 
un tubo de ensayo y se adicionan 2 ml de solución de rosanilina decolorada y 2 ml de 
formaldehído al 0,2 %. Se tapa y se homogeniza. A los 30 minutos leer la absorbancia 
de la solución en celda de 1 cm y a una longitud de onda de 560 nm, ajustando el cero 
con el blanco. 
 
 
4.2.4.2.1.4 Preparación de muestras de análisis 
 
 M1: para la muestra 1 se analiza azúcar refinado. Se pesan 40 g de azúcar y se llevan  a 
un balón volumétrico de 100 ml. Disolver con aproximadamente 40 ml de agua destilada. 
Adicionar 4 ml de NaOH 0,1 M y aforar. 
 
Llevar 10 ml a un tubo de ensayo, adicionar 2 ml de solución de rosanilina decolorada y 
2 ml de formaldehido al 0,2 %.  
 
A los 30 minutos leer la absorbancia de la solución en celda de 1 cm y a una longitud de 
onda de 560 nm, ajustando el cero con el blanco. 
 
 M1: para la muestra 1 se analiza azúcar refinado. Se pesan 40 g de azúcar y se llevan  a 
un balón volumétrico de 100 ml. Disolver con aproximadamente 40 ml de agua destilada. 
Adicionar 4 ml de NaOH 0,1 M y aforar. 
 
Llevar 10 ml a un tubo de ensayo, adicionar 2 ml de solución de rosanilina decolorada y 
2 ml de formaldehido al 0,2 %.  
 
A los 30 minutos leer la absorbancia de la solución en celda de 1 cm y a una longitud de 
onda de 560 nm, ajustando el cero con el blanco. 
 
 M1 Aa: Se toman 10 ml de M1, 3 ml de una solución estándar de 0,367 ppm, 4  ml NaOH 
0,1 M, afora a 100 ml con agua destilada y mezcla. Llevar 10 ml a un tubo de ensayo y 
adicionar 2 ml de solución de rosanilina decolorada y 2 ml de formaldehído al 0,2 %. 
Leer la absorbancia 30 minutos a una longitud de onda de 560 nm y celda de 1 cm. 
 
 M1 Aa: Se toman 10 ml de M1, 8 ml de una solución estándar de 0,367 ppm, 4  ml NaOH 
0,1 M, afora a 100 ml con agua destilada y mezcla. Llevar 10 ml a un tubo de ensayo y 
adicionar 2 ml de solución de rosanilina decolorada y 2 ml de formaldehído al 0,2 %. 
Leer la absorbancia 30 minutos a una longitud de onda de 560 nm y celda de 1 cm. 
 
 Blanco: se tomaron 10 ml de M1 y se aforan a 50 ml con agua destilada. Lee la 
absorbancia en el espectrofotómetro a una longitud de onda de 700 nm y celda de 1 cm. 
 
 
Validación de las metodologías de las curvas de calibración para el análisis químico de Fosfatos y 
Dióxido de Azufre  en el laboratorio de azúcar del Ingenio Risaralda S.A 
  
54 
 
 
4.2.5EQUIPOS A EMPLEAR 
 
4.2.5.1 ESPECTROFOTÓMETRO JASCO V-630. 
 
 
 
Figura 4. Espectrofotómetro Jasco V - 630 
 
 
 
Tabla 6. Especificaciones Espectrofotómetro Jasco V - 630 
Parámetro Especificación  
Rango de medición 190 – 1100 nm 
Detector Fotodiodo de silicona (S 1337) 
Velocidad de lectura 12000 nm/min 
Ancho de banda 1,5 nm corregido 
Repetibilidad ± 0,1 nm 
Amperaje / Corriente AC 115 V; 50/60 Hz 
Repetibilidad de la Línea 
base 
0,0004 Abs/h 
Lámpara de medición 
Deuterio 190 a 350 nm 
Halógeno 330 a 1100 nm 
Sistema Óptico Monocromador Región UV/VIS: 1200 líneas/mm 
Rango fotométrico 0 – 10000 % T; -2 a 3 Abs 
Exactitud en longitud de 
onda 
± 0,2 nm (a 656,1 nm, a temperatura ambiente cuando 
estable) 
Exactitud escala 
fotométrica 
± 0,002 Abs (0 – 0,5 Abs); ± 0,003 Abs (0,5 – 1,0 Abs); ± 0,3 
% T 
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4.2.5.2 ESPECTROFOTÓMETRO SHIMADZU UV 1800 
 
Figura 5. Espectrofotómetro Shimadzu UV 1800 
 
Tabla 7.  Especificaciones Espectrofotómetro Shimadzu UV 1800 
Parámetro Especificación 
Rango de longitud de onda 190 ~ 1100 nm 
Ancho de banda espectral 
(resolución) 
1 ± 0,2 nm 
Precisión de Longitud de Onda ± 0,1 nm (656,1 nm D2), ± 0,3 nm (Toda la región) 
Repetibilidad de Longitud de 
Onda  
± 0,1 nm  
Velocidades de escaneado de 
longitud de onda  
Al cambiar la longitud de onda: aprox. 6000 nm / min 
Al analizar la longitud de onda: aprox. 3000 nm / min 
~ 2 nm / min 
Conmutación de fuente de luz  
Cambio automático de longitud de onda. Se puede 
establecer en cualquier lugar en el rango de 295 nm a 
364 nm (0,1 nm unidades) 
Luz Difusa 
0,02% o menos (220 nm, NaI) 
0,02% o menos (340 nm, NaNO2) 
1% o menos (198 nm, KCl 
Sistema fotométrico Óptica de doble haz 
Rango Fotométrico Absorbancia: -4 ~ 4 abs, Transmitancia: 0 ~ 400 % 
Precisión fotométrica 
± 0,002 Abs (at 0,5  Abs), ±0,004 Abs (at 1 Abs), ± 
0,006 Abs (at 2 Abs); Probado con NIST1930, u otro 
filtro standar apropiado 
Repetibilidad Fotométrica 
0,001 Abs o menos (at 0,5 Abs), 0,001 Abs o menos 
(at 1 Abs),0,003 Abs o menos (at 2 Abs) 
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Continuación de la tabla 7. Especificaciones Espectrofotómetro Shimadzu UV 1800 
Parámetro Especificación 
Nivel de ruido Dentro  0,00005 Abs (700 nm) 
Llanura de Línea Base  
± 0,0006 Abs (190 nm ~ 1100) 
1 hora después de la fuente de luz estar encendida 
Estabilidad de linea base 
Dentro 0,0003 Abs/h (700 nm) 
1 hora después de la fuente de luz estar encendida 
Fuente de Luz  
0 W lámpara halógena, lámpara de deuterio 
Construido - en la posición del mecanismo DE Ajuste 
automático de la fuente de luz.  
Monocromador Czerny – Turner espectrómetro 
Detector Fotodiodo de silicona 
Compartimiento de la muestra 
Dimensiones Interiores: 110 x 250 x 115 (mm) 
(WxDxH) 
Dimensiones 450 x 490 x 270 (mm) (WxDxH) 
Peso 15 Kg 
Temperatura de Funcionamiento 15 °C ~ 35 °C 
 
Humedad de Funcionamiento 
30% ~ 80% (sin condensación, 70% o menos a 30 ° 
C o más) 
Fuente de Alimentación AC 100 V/120 V/230 V/240 V, 50/60 Hz 
Consumo de Energía 140 VA 
 
 
4.3 MARCO LEGAL O NORMATIVO 
 
Para realizar la validación fue consultada la norma ISO/IEC 17025 en la que se establece lo 
siguiente en relación a la validación: 
 
La validación es la confirmación, a través del examen y el aporte de evidencias objetivas, de 
que se cumplen los requisitos particulares para un uso específico previsto. 
 
El laboratorio debe validar los métodos no normalizados, los métodos que diseña o 
desarrolla, los métodos normalizados empleados fuera del alcance previsto, así como las 
aplicaciones y modificaciones de los métodos normalizados para confirmar que los métodos 
son aptos para el fin previsto. La validación debe ser tan amplia como sea necesario para 
satisfacer las necesidades del tipo de aplicación o del campo de aplicación dados. El 
laboratorio debe registrar los resultados obtenidos, el procedimiento utilizado para la 
validación y una declaración sobre la aptitud del método para el uso previsto. 
 
La gama y la exactitud de los valores que se obtienen empleando métodos validados (por 
ejemplo, la incertidumbre de los resultados, el límite de detección, la selectividad del método, 
la linealidad, el límite de repetibilidad o de reproducibilidad, la robustez ante influencias 
externas o la sensibilidad cruzada frente a las interferencias provenientes de la matriz de la 
muestra o del objeto de ensayo) tal como fueron fijadas para el uso previsto, deben 
responder a las necesidades de los clientes. 
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5. RESULTADOS 
 
5.1 DETERMINACIÓN DE FOSFATOS EN JUGO DILUIDO DE CAÑA 
 
5.1.1 FOTÓMETRO SHIMADZU UV-1800 
5.1.1.1CURVA DE CALIBRACIÓN 
 
Siguiendo la metodología descrita en la sección 4.2.4.1.1.4 para la realización de la curva de 
calibración para fosfatos en jugo diluido de caña en el fotómetro Shimadzu UV 1800 se 
prepararon los patrones y se realizaron 10 ensayos para tratamiento estadístico posterior, las 
lecturas obtenidas y los datos de las concentraciones, se tabularon en la tabla 8 
 
Tabla 8. .Resultados de la curva de calibración para la determinación de fosfatos en jugo 
diluido de caña en el fotómetro Shimadzu UV 1800 
Concentración, mg P2O5/L Absorbancia 
1 0,061 
2 0,118 
3 0,175 
4 0,234 
5 0,289 
 
 
 
 
Figura 6. Curva de Calibración para determinación de fosfatos en jugo diluido de caña en el 
fotómetro Shimadzu UV 1800 
 
Los datos de absorbancias y concentraciones de la tabla 8, después se graficaron para 
obtener así la curva de calibración que se muestra en la gráfica 1. Se comprobó que el 
sistema obedece a la ley de Beer, se realizó el ajuste de la recta pasando por cero y se 
obtuvo la ecuación y el coeficiente de correlación. 
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Gráfica 1. Curva de Calibración para la determinación de fosfatos en jugo diluido de caña en 
el fotómetro SHIMADZU UV – 1800  
 
 
5.1.1.2 ESTÁNDARES Y MUESTRAS DE ANÁLISIS 
 
Una vez realizada la curva de calibración se procedió a medir los estándares y las muestras 
de análisis. Los resultados se presentan en la tabla 9 hasta la tabla 18  en las cuales están 
comprendidos el tipo de estándar y muestra y su respectiva concentración calculada. 
 
Tabla 9. Resultados de los estándares y las muestras de análisis para la determinación de 
fosfatos en jugo diluido de caña para el ensayo 1 en el fotómetro Shimadzu UV 1800 
Muestra / Estándar, mg P2O5/L Concentración, mg P2O5/L 
Eb 0,6 0,598 
Em 2,5 2,539 
Ea 4,5 4,497 
M1 2,084 
M2 4,147 
M1 Ab 0,563 
M1 Aa 1,420 
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Figura 7. Estándares para la determinación de fosfatos en jugo diluido de caña para el 
fotómetro Shimadzu UV 1800 
 
 
 
 
 
Figura 8. Muestras naturales de análisis para la determinación de fosfatos en jugo diluido de 
caña para el fotómetro Shimadzu UV 1800 
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Figura 9. Muestras naturales y adicionadas para la determinación de fosfatos en jugo diluido 
de caña para el fotómetro Shimadzu UV 1800 
 
 
Para cada uno de los ensayos se procedió de la misma manera, obteniéndose los resultados 
de concentración de cada ensayo, de acuerdo a la absorbancia medida y la ecuación de la 
línea recta de la curva de calibración. 
 
Tabla 10.Resultados de los estándares y las muestras de análisis para la determinación de 
fosfatos en jugo diluido de caña para el ensayo 2 en el fotómetro Shimadzu UV 1800 
Muestra / Estándar, mg P2O5/L Concentración, mg P2O5/L 
Eb 0,6 0,615 
Em 2,5 2,521 
Ea 4,5 4,532 
M1 2,066 
M2 4,182 
M1 Ab 0,563 
M1 Aa 1,437 
 
Tabla 11. Resultados de los estándares y las muestras de análisis para la determinación de 
fosfatos en jugo diluido de caña para el ensayo 3 en el fotómetro Shimadzu UV 1800 
Muestra / Estándar, mg P2O5/L Concentración, mg P2O5/L 
Eb 0,6 0,598 
Em 2,5 2,521 
Ea 4,5 4,549 
M1 2,084 
M2 4,182 
M1 Ab 0,563 
M1 Aa 1,437 
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Tabla 12. Resultados de los estándares y las muestras de análisis para la determinación de 
fosfatos en jugo diluido de caña para el ensayo 4 en el fotómetro Shimadzu UV 1800 
Muestra / Estándar, mg P2O5/L Concentración, mg P2O5/L 
Eb 0,6 0,598 
Em 2,5 2,521 
Ea 4,5 4,549 
M1 2,066 
M2 4,217 
M1 Ab 0,563 
M1 Aa 1,420 
 
 
Tabla 13. Resultados de los estándares y las muestras de análisis para la determinación de 
fosfatos en jugo diluido de caña para el ensayo 5 en el fotómetro Shimadzu UV 1800 
Muestra / Estándar, mg P2O5/L Concentración, mg P2O5/L 
Eb 0,6 0,615 
Em 2,5 2,539 
Ea 4,5 4,549 
M1 2,084 
M2 4,252 
M1 Ab 0,563 
M1 Aa 1,437 
 
 
Tabla 14. Resultados de los estándares y las muestras de análisis para la determinación de 
fosfatos en jugo diluido de caña para el ensayo 6 en el fotómetro Shimadzu UV 1800 
Muestra / Estándar, mg P2O5/L Concentración, mg P2O5/L 
Eb 0,6 0,615 
Em 2,5 2,539 
Ea 4,5 4,566 
M1 2,084 
M2 4,269 
M1 Ab 0,580 
M1 Aa 1,437 
 
 
Tabla 15. Resultados de los estándares y las muestras de análisis para la determinación de 
fosfatos en jugo diluido de caña para el ensayo 7 en el fotómetro Shimadzu UV 1800 
Muestra / Estándar, mg P2O5/L Concentración, mg P2O5/L 
Eb 0,6 0,615 
Em 2,5 2,556 
Ea 4,5 4,619 
M1 2,084 
M2 4,287 
M1 Ab 0,563 
M1 Aa 1,472 
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Tabla 16. Resultados de los estándares y las muestras de análisis para la determinación de 
fosfatos en jugo diluido de caña para el ensayo 8 en el fotómetro Shimadzu UV 1800 
Muestra / Estándar, mg P2O5/L Concentración, mg P2O5/L 
Eb 0,6 0,615 
Em 2,5 2,556 
Ea 4,5 4,566 
M1 2,084 
M2 4,304 
M1 Ab 0,563 
M1 Aa 1,437 
 
 
 
Tabla 17. Resultados de los estándares y las muestras de análisis para la determinación de 
fosfatos en jugo diluido de caña para el ensayo 9 en el fotómetro Shimadzu UV 1800 
Muestra / Estándar, mg P2O5/L Concentración, mg P2O5/L 
Eb 0,6 0,598 
Em 2,5 2,521 
Ea 4,5 4,549 
M1 2,084 
M2 4,287 
M1 Ab 0,563 
M1 Aa 1,437 
 
 
 
Tabla 18. Resultados de los estándares y las muestras de análisis para la determinación de 
fosfatos en jugo diluido de caña para el ensayo 10 en el fotómetro Shimadzu UV 1800 
Muestra / Estándar, mg P2O5/L Concentración, mg P2O5/L 
Eb 0,6 0,598 
Em 2,5 2,539 
Ea 4,5 4,584 
M1 2,066 
M2 4,287 
M1 Ab 0,580 
M1 Aa 1,437 
 
 
 
Una vez obtenidos todos los resultados de los 10 ensayos de los estándares y muestras 
naturales, incluyendo el blanco, de la tabla 9 a la 18, se recopilaron los datos en la tabla 19 
para visualizar la tendencia de los mismos. 
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Tabla 19. Resultados recopilados de las concentraciones de los estándares y las muestras 
de análisis para la determinación de fosfatos en jugo diluido de caña para los 10 ensayos en 
orden creciente para el fotómetro Shimadzu UV 1800 
Ensayo  Bk  
(mg 
P2O5/L 
Eb  
(0,6 mg 
P2O5/L) 
Em 
(2,5 mg 
P2O5/L) 
Ea 
(4,5 mg 
P2O5/L) 
M1 
(mg 
P2O5/L) 
M2 
(mg 
P2O5/L) 
M1Ab 
(mg 
P2O5/L) 
M1Aa 
(mg 
P2O5/L) 
1 0,318 0,598 2,539 4,497 2,084 4,147 0,563 1,420 
2 0,318 0,615 2,521 4,532 2,066 4,182 0,563 1,437 
3 0,318 0,598 2,521 4,549 2,084 4,182 0,563 1,437 
4 0,318 0,598 2,521 4,549 2,066 4,217 0,563 1,420 
5 0,336 0,615 2,539 4,549 2,084 4,252 0,563 1,437 
6 0,336 0,615 2,539 4,566 2,084 4,269 0,580 1,437 
7 0,336 0,615 2,556 4,619 2,084 4,287 0,563 1,472 
8 0,336 0,615  2,556 4,566 2,084 4,304 0,563 1,437 
9 0,336 0,598 2,521 4,549 2,084 4,287 0,563 1,437 
10 0,353 0,598 2,539 4,584 2,066 4,287 0,580 1,437 
 
5.1.1.3 PARÁMETROS ESTADÍSTICOS 
 
5.1.1.3.1Sensibilidad 
 
La sensibilidad se define como la pendiente de la línea de calibración, en este caso la 
pendiente obtenida, es decir, la sensibilidad S para la curva de calibración de Fosfatos en 
jugos de caña para el fotómetro Shimadzu UV 1800 fue: 
 
S = 0,0572 / mg P2O5/L 
 
5.1.1.3.2 Rechazo de datos 
 
Una vez ordenados los datos de menor a mayor, se calcula el promedio y la desviación 
estándar, para examinar los valores extremos superior e inferior indicativos de posible error. 
Para Eb 
?̅? = 0,607 
𝑥𝑖 = 0,598 
𝑥𝑛 = 0,615 
𝑠 = 0,009 
𝐺𝑖 =
(0,607 − 0,598)
0,009
= 1,000    para el dato menor  
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𝐺𝑛 =
(0,615 − 0,607)
0,009
= 0,222   para el dato mayor 
Tabla 20. Datos para la prueba de rechazo de datos para los estándares y las muestras de 
análisis para la determinación de fosfatos en jugo diluido de caña en el fotómetro Shimadzu 
UV 1800 
Parámetro 
Eb (0,6 mg 
P2O5/L) 
Em (2,5 mg 
P2O5/L) 
Ea (4,5 mg 
P2O5/L) 
M1  
(mg P2O5/L) 
M2 
(mg P2O5/L) 
M1Ab 
(mg 
P2O5/L) 
M1Aa 
(mg 
P2O5/L) 
Media 0,607 2,535 4,556 2,079 4,241 0,566 1,437 
Desviación 
Estándar 
0,009 0,014 0,032 0,009 0,055 0,007 0,014 
Dato menor 0,598 2,521 4,497 2,066 4,147 0,563 1,420 
Dato mayor 0,615 2,556 4,619 2,084 4,304 0,580 1,472 
Gi 1,000 1,000 1,844 1,444 1,709 0,429 1,214 
Gn 0,222 1,500 1,969 0,556 1,145 2,000 2,500 
        
Nueva media - - - - - - 1,433 
Nueva 
desviación 
Estándar 
- - - - - - 0,007 
 
De acuerdo a los datos obtenidos en la tabla 20, se descarta el valor máximo de 
concentración para M1Aa ya que el valor de Gn es mayor que el valor crítico de la tabla 5 para 
un N=10 (2,18) y se calcula nuevamente el promedio y la desviación estándar para calcular 
los parámetros estadísticos restantes. 
 
 
5.1.1.3.3 Límite de detección 
 
El límite de detección es tres veces la desviación estándar de las concentraciones del blanco 
las cuales se calcularon a partir de la ecuación obtenida de la curva de calibración y la 
absorbancia. Para el ensayo 1 el límite de detección se calculó de la siguiente manera: 
El blanco tiene una desviación estándar de 0,012 mg P2O5/L 
𝐿𝐷 = 3 ∗ 0,012 mg P2O5/L 
𝐿𝐷 = 0,036 mg P2O5/L 
Este valor indica que la menor cantidad de analito que puede ser detectada en este método 
es de 0,036 mg P2O5/L 
 
5.1.1.3.4 El límite de cuantificación 
 
El límite de cuantificación es diez veces la desviación estándar de las concentraciones del 
blanco: 
𝐿𝐶 = 10 ∗ 0,012 mg P2O5/L 
𝐿𝐶 = 0,12 mg P2O5/L 
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Este valor indica que la menor cantidad que puede ser cuantificada con gran exactitud es de 
0,12 mg P2O5/L 
 
5.1.1.3.5 Exactitud 
 
A partir de las concentraciones experimentales de las soluciones estándares obtenidas de 
acuerdo de la ecuación de la curva de calibración, se calcula la exactitud del método, 
mediante el porcentaje de error teniendo en cuenta la concentración real para uno de ellos  
Para la solución estándar de concentración baja, el porcentaje de recuperación se calcula de 
la siguiente manera: 
% 𝐸 =
0,600 − 0,598
0,600
∗ 100 
% 𝐸 = 0,333 % 
Para los demás estándares se realizó el mismo cálculo, los resultados se tabularon en la 
tabla 21 para los 10 ensayos realizados, calculando también el promedio de los porcentajes 
de recuperación para los 3 estándares. 
 
Tabla 21. Datos de exactitud de los estándares para la determinación de fosfatos en jugo 
diluido de caña en el fotómetro Shimadzu UV 1800 
Ensayo 
Eb 
(0,6 mg 
P2O5/L) 
Em 
(2,5 mg 
P2O5/L) 
Ea 
(4,5 mg 
P2O5/L) 
% E Eb 
(0,6 mg 
P2O5/L) 
% E Em 
(2,5 mg 
P2O5/L) 
% E Ea 
(4,5 mg 
P2O5/L) 
1 0,598 2,539 4,497 0,333 1,560 0,067 
2 0,615 2,521 4,532 2,500 0,840 0,711 
3 0,598 2,521 4,549 0,333 0,840 1,089 
4 0,598 2,521 4,549 0,333 0,840 1,089 
5 0,615 2,539 4,549 2,500 1,560 1,089 
6 0,615 2,539 4,566 2,500 1,560 1,467 
7 0,615 2,556 4,619 2,500 2,240 2,644 
8 0,615 2,556 4,566 2,500 2,240 1,467 
9 0,598 2,521 4,549 0,333 0,840 1,089 
10 0,598 2,539 4,584 0,333 1,560 1,867 
Promedio 0,607 2,535 4,556 1,417 1,408 1,258 
 
La exactitud se expresó como porcentaje de error relativo al valor teórico de cada estándar. 
No se observa ningún tipo de relación entre el porcentaje de exactitud y la concentración. 
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5.1.1.3.6 Sesgo 
 
Como no se cuenta con un material de referencia certificado, el sesgo se determina 
preparando un patrón de concentración conocida y se compara con la experimental. En este 
caso se hace para los tres estándares, bajo, medio y alto. 
 
Se calcula la medida experimental del sesgo con la ecuación (4), utilizando la media de los 
datos x y el valor verdadero µ que es la concentración a la que fueron preparados los 
estándares,  en este caso µ =0,6 P2O5/L, 2,5 P2O5/L y 4,5 mg P2O5/L. El resultado para el 
estándar bajo fue: 
 
x = 0,607 mg P2O5/L 
 
µ = 0,600 mg P2O5/L 
 
x - µ = (0,607 - 0,600) mg P2O5/L 
 
x - µ = 0,007 % de Sesgo 
 
 
 
Luego, con la desviación estándar s y la ecuación (5), se determina si hay presencia de un 
sesgo, esta fórmula utiliza el parámetro estadístico t y en este caso este valor es para un 
nivel de confianza de 95% y 9 grados de libertad, el valor de t para determinados niveles de 
confianza se encuentra en la Tabla 5. 
 
s = 0,009 
 
?̅? − µ = ±
𝑡𝑠
√𝑁
 
 
?̅? − µ = ±
2,26 ∗ 0,009
√10
 
 
?̅? − µ = ± 0,006 
 
 
 
Para un nivel de confianza 95 % y 9 grados de libertad el valor de t = 2,26 de acuerdo a la 
tabla 5.El valor obtenido es ± 0,006 utilizando la ecuación (5) 
 
 
 
De acuerdo a lo descrito en el numeral 4.2.3.3.1, queda demostrada la presencia de un 
sesgo en el método debido a que el valor x - µ= 0,007 no es menor que ± 0,006 obtenido de 
la ecuación (5) para un nivel de confianza de 95%. 
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Tabla 22. Datos de sesgo para los estándares en la determinación de fosfatos en jugo 
diluido de caña en el fotómetro Shimadzu UV 1800 
Estándar Media 
Valor Teórico 
(mg P2O5/L) 
Sesgo 
(%) 
Desviación 
Estándar 
Valor obtenido 
de acuerdo a la 
ecuación 
¿Sesgo? 
Eb 0,607 0,6 0,007 0,009 0,006 Si  
Em 2,535 2,5 0,035 0,014 0,010 Si  
Ea 4,556 4,5 0,056 0,032 0,023 Si 
 
En la  tabla 22 se observa que para los tres estándares hay presencia de sesgo. 
 
5.1.1.3.7 Repetibilidad 
 
Para determinar la repetibilidad del método se calcula el coeficiente de variación  a partir de 
la desviación estándar y el promedio para cada uno de los estándares y las muestras 
medidas. Para  la solución estándar de concentración baja el coeficiente de variación  es: 
?̅? = 0,607 
𝑠 = 0,607 
%𝐶𝑉 =
0,607
0,009
∗ 100 
%𝐶𝑉 = 1,483 % 
El mismo procedimiento se realizó para los demás estándares y muestras de análisis, los 
resultados se muestran en la tabla 23. 
Tabla 23. Datos del coeficiente de variación para la repetibilidad de la determinación de 
fosfatos en jugo diluido de caña en el fotómetro Shimadzu UV 1800 
Variable 
estadística 
Eb 
(0,6 mg 
P2O5/L) 
Em 
(2,5 mg 
P2O5/L) 
Ea 
(4,5 mg 
P2O5/L) 
M1 
(mg 
P2O5/L) 
M2 
(mg 
P2O5/L) 
M1Ab 
(mg 
P2O5/L) 
M1Aa 
(mg 
P2O5/L) 
Promedio 0,607 2,535 4,556 2,079 4,241 0,566 1,433 
Desviación 
Estándar 
0,009 0,014 0,032 0,009 0,055 0,007 0,007 
% CV 1,483 0,552 0,702 0,433 1,297 1,237 0,488 
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En la tabla 23 se resumen los resultados de precisión obtenidos en la validación, expresados 
como coeficiente de variación, se incluyen todos los estándares, las muestras naturales y las 
muestras adicionadas, en estos resultados se puede evidenciar que no hay ningún tipo de 
relación entre la concentración y el coeficiente de variación, sin embargo, tanto en los 
estándares, como en las muestras naturales y las muestras adicionadas los valores de 
coeficiente de variación cumple con los criterios de aceptación, donde el valor máximo 
generalmente es del 5 %. 
 
 
5.1.1.3.8 Porcentaje de recuperación 
 
El porcentaje de recuperación se calcula de acuerdo a las concentraciones de M1, M1Aa y 
M1Ab de acuerdo a la siguiente ecuación: 
% 𝑅 =
𝐶𝐹 − 𝐶𝑈
𝐶𝐴
 
Donde: 
CF = concentración medida del analito en M1Ab o M1Aa 
CU = concentración de analito en  M1 medida 
CA = concentración del analito adicionado en M1Ab o M1Aa 
Los valores de M1Ab: 
𝐶𝐹 =  0,563 mg P2O5/L 
𝐶𝑈 = 2,084 mg P2O5/L ∗
50
10
∗
2
50
 
Donde 
50
10
 𝑦 
2
50
  son factores de dilución del jugo de caña diluido en M1 para obtener M1Ab 
𝐶𝑈 = 0,417 mg P2O5/L 
𝐶𝐴 =
(2 𝑚𝑙) ∗ (4 mg P2O5/L)
(50 𝑚𝑙)
 
𝐶𝐴 = 0,160 mg P2O5/L 
% 𝑅 =
0,563 mg P2O5/L − 0,417 mg P2O5/L
0,160 mg P2O5/L
∗ 100 
% 𝑅 = 91,375 % 
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Los valores del porcentaje de recuperación para la muestra M1Ab para los 10 ensayos en 
encuentra recopilados en la tabla 24 y el promedio del mismo. 
 
Tabla 24. Porcentajes de recuperación para M1Abdeterminación de fosfatos en jugo diluido de 
caña en el fotómetro Shimadzu UV 1800 
Ensayo CF (M1Ab Leída) M1 CU  CA % R M1Ab 
1 0,563 2,084 0,4168 0,160 91,375 
2 0,563 2,066 0,4132 0,160 93,625 
3 0,563 2,084 0,4168 0,160 91,375 
4 0,563 2,066 0,4132 0,160 93,625 
5 0,563 2,084 0,4168 0,160 91,375 
6 0,580 2,084 0,4168 0,160 102,000 
7 0,563 2,084 0,4168 0,160 91,375 
8 0,563 2,084 0,4168 0,160 91,375 
9 0,563 2,084 0,4168 0,160 91,375 
10 0,580 2,066 0,4132 0,160 104,250 
Promedio     94,175 
 
Los valores de M1Aa: 
𝐶𝐹 =  1,420 mg P2O5/L 
𝐶𝑈 = 2,084 mg P2O5/L ∗
50
10
∗
5
50
 
Donde 
50
10
 𝑦 
5
50
  son factores de dilución del jugo de caña diluido en M1 para obtener M1Ab 
𝐶𝑈 = 1,042 mg P2O5/L 
𝐶𝐴 =
(5 𝑚𝑙) ∗ (4 mg P2O5/L)
(50 𝑚𝑙)
 
𝐶𝐴 = 0,400 mg P2O5/L 
% 𝑅 =
1,420 mg P2O5/L − 1,042 mg P2O5/L
0,400 mg P2O5/L
∗ 100 
% 𝑅 = 94,500 % 
 
 
Los valores del porcentaje de recuperación para la muestra M1Aa para los 10 ensayos en 
encuentra recopilados en la  25 y el promedio del mismo. 
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Tabla 25. Porcentajes de recuperación para M1Aa determinación de fosfatos en jugo diluido 
de caña en el fotómetro Shimadzu UV 1800 
Ensayo CF (M1Aa Leída) M1 CU CA para M1Aa % R M1Aa 
1 1,420 2,084 1,042 0,400 94,500 
2 1,437 2,066 1,033 0,400 101,000 
3 1,437 2,084 1,042 0,400 98,750 
4 1,420 2,066 1,033 0,400 96,750 
5 1,437 2,084 1,042 0,400 98,750 
6 1,437 2,084 1,042 0,400 98,750 
7 1,437 2,084 1,042 0,400 98,750 
8 1,437 2,084 1,042 0,400 98,750 
9 1,437 2,066 1,033 0,400 101,000 
Promedio     98,556 
 
De acuerdo a los resultados obtenidos para determinación de fosfatos en jugo diluido de 
caña en el fotómetro Shimadzu UV 1800, el método presenta una recuperación adecuada, ya 
que la muestra adicionada baja presentó una recuperación promedio de 94,175 % y la 
muestra adicionada alta presentó una recuperación promedio de 98,556 %. 
 
5.1.2 FOTÓMETRO JASCO V – 630 
 
5.1.2.1 CURVA DE CALIBRACIÓN 
 
Siguiendo la metodología descrita en la sección 4.2.4.1.1.4 para la realización de la curva de 
calibración para fosfatos en jugo diluido de caña en el fotómetro Jasco V – 630 se 
prepararon los patrones y se realizaron 10 ensayos para tratamiento estadístico posterior, las 
lecturas obtenidas se tabularon los datos de las concentraciones en la tabla 26. 
 
Tabla 26. Resultados de la curva de calibración para la determinación de fosfatos en jugo 
diluido de caña en el fotómetro Jasco V – 630  
Concentración, mg P2O5/L Absorbancia 
1 0,061 
2 0,118 
3 0,175 
4 0,234 
5 0,289 
 
Los datos de concentración y absorbancia para los 5 patrones, para obtener así la curva de 
calibración la cual se muestra en la gráfica 2. Se comprobó que el sistema obedece a la ley 
de Beer, se realizó el ajuste de la recta pasando por cero y se obtuvo la ecuación y el 
coeficiente de correlación. 
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Gráfica 2. Curva de Calibración para la determinación de fosfatos en jugo diluido en el 
fotómetro JASCO V – 630  
 
 
5.1.2.2 ESTÁNDARES Y  MUESTRAS DE ANÁLISIS 
 
Una vez realizada la curva de calibración se procedió a medir los estándares y las muestras 
de análisis. Los resultados se presentan en la tabla 27 hasta la tabla 36.  
 
 
Tabla 27. Resultados de los estándares y las muestras de análisis para la determinación de 
fosfatos en jugo diluido de caña para el ensayo 1 en el fotómetro Jasco V – 630 
Muestra / Estándar, mg P2O5/L Concentración, mg P2O5/L 
Eb 0,6 0,610 
Em 2,5 2,527 
Ea 4,5 4,497 
M1 2,459 
M2 4,908 
M1 Ab 0,661 
M1 Aa 1,671 
 
 
Para cada uno de los ensayos se procedió de la misma manera, obteniéndose los resultados 
de concentración de cada ensayo, de acuerdo a la absorbancia medida y la ecuación de la 
línea recta de la curva de calibración. 
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Tabla 28. Resultados de los estándares y las muestras de análisis para la determinación de 
fosfatos en jugo diluido de caña para el ensayo 2 en el fotómetro Jasco V – 630 
Muestra / Estándar, mg P2O5/L Concentración, mg P2O5/L 
Eb 0,6 0,593 
Em 2,5 2,527 
Ea 4,5 4,514 
M1 2,459 
M2 4,925 
M1 Ab 0,695 
M1 Aa 1,671 
 
Tabla 29. Resultados de los estándares y las muestras de análisis para la determinación de 
fosfatos en jugo diluido de caña para el ensayo 3 en el fotómetro Jasco V – 630 
Muestra / Estándar, mg P2O5/L Concentración, mg P2O5/L 
Eb 0,6 0,593 
Em 2,5 2,527 
Ea 4,5 4,514 
M1 2,442 
M2 4,908 
M1 Ab 0,661 
M1 Aa 1,637 
 
 
Tabla 30. Resultados de los estándares y las muestras de análisis para la determinación de 
fosfatos en jugo diluido de caña para el ensayo 4 en el fotómetro Jasco V – 630 
Muestra / Estándar, mg P2O5/L Concentración, mg P2O5/L 
Eb 0,6 0,610 
Em 2,5 2,527 
Ea 4,5 4,531 
M1 2,425 
M2 4,873 
M1 Ab 0,661 
M1 Aa 1,637 
 
 
Tabla 31. Resultados de los estándares y las muestras de análisis para la determinación de 
fosfatos en jugo diluido de caña para el ensayo 5 en el fotómetro Jasco V – 630 
Muestra / Estándar, mg P2O5/L Concentración, mg P2O5/L 
Eb 0,6 0,610 
Em 2,5 2,527 
Ea 4,5 4,531 
M1 2,425 
M2 4,890 
M1 Ab 0,644 
M1 Aa 1,637 
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Tabla 32. Resultados de los estándares y las muestras de análisis para la determinación de 
fosfatos en jugo diluido de caña para el ensayo 6 en el fotómetro Jasco V – 630 
Muestra / Estándar, mg P2O5/L Concentración, mg P2O5/L 
Eb 0,6 0,593 
Em 2,5 2,545 
Ea 4,5 4,531 
M1 2,442 
M2 4,908 
M1 Ab 0,644 
M1 Aa 1,654 
 
 
Tabla 33. Resultados de los estándares y las muestras de análisis para la determinación de 
fosfatos en jugo diluido de caña para el ensayo 7 en el fotómetro Jasco V – 630 
Muestra / Estándar, mg P2O5/L Concentración, mg P2O5/L 
Eb 0,6 0,575 
Em 2,5 2,545 
Ea 4,5 4,548 
M1 2,425 
M2 4,908 
M1 Ab 0,610 
M1 Aa 1,620 
 
Tabla 34. Resultados de los estándares y las muestras de análisis para la determinación de 
fosfatos en jugo diluido de caña para el ensayo 8 en el fotómetro Jasco V – 630 
Muestra / Estándar, mg P2O5/L Concentración, mg P2O5/L 
Eb 0,6 0,610 
Em 2,5 2,527 
Ea 4,5 4,514 
M1 2,425 
M2 4,925 
M1 Ab 0,627 
M1 Aa 1,620 
 
Tabla 35. Resultados de los estándares y las muestras de análisis para la determinación de 
fosfatos en jugo diluido de caña para el ensayo 9 en el fotómetro Jasco V – 630 
Muestra / Estándar, mg P2O5/L Concentración, mg P2O5/L 
Eb 0,6 0,593 
Em 2,5 2,545 
Ea 4,5 4,531 
M1 2,442 
M2 4,942 
M1 Ab 0,610 
M1 Aa 1,637 
 
 
Validación de las metodologías de las curvas de calibración para el análisis químico de Fosfatos y 
Dióxido de Azufre  en el laboratorio de azúcar del Ingenio Risaralda S.A 
  
74 
 
Tabla 36. Resultados de los estándares y las muestras de análisis para la determinación de 
fosfatos en jugo diluido de caña para el ensayo 10 en el fotómetro Jasco V – 630 
Muestra / Estándar, mg P2O5/L Concentración, mg P2O5/L 
Eb 0,6 0,610 
Em 2,5 2,545 
Ea 4,5 4,531 
M1 2,408 
M2 4,959 
M1 Ab 0,644 
M1 Aa 1,637 
 
En la tabla 37 se registran los resultados de la concentración del blanco, de los estándares y 
las muestras de análisis de los 10 ensayos. 
Tabla 37. Resultados recopilados de las concentraciones de los estándares y las muestras 
de análisis para la determinación de fosfatos en jugo diluido de caña para los 10 ensayos en 
el fotómetro Jasco V – 630 
Ensayo 
Bk 
(mg 
P2O5/
L) 
Eb (0,6 
mg 
P2O5/L) 
Em 
(2,5 mg 
P2O5/L) 
Ea 
(4,5 
mg 
P2O5/
L) 
M1 
(mg 
P2O5/
L) 
M2 (mg 
P2O5/L) 
M1Ab 
(mg 
P2O5/
L) 
M1Aa (mg 
P2O5/L) 
1 0,284 0,610 2,527 4,497 2,459 4,908 0,661 1,671 
2 0,267 0,593 2,527 4,514 2,459 4,925 0,695 1,671 
3 0,267 0,593 2,527 4,514 2,442 4,908 0,661 1,637 
4 0,267 0,610 2,527 4,531 2,425 4,873 0,661 1,637 
5 0,284 0,610 2,527 4,531 2,425 4,890 0,644 1,637 
6 0,284 0,593 2,545 4,531 2,442 4,908 0,644 1,654 
7 0,284 0,575 2,545 4,548 2,425 4,908 0,610 1,620 
8 0,284 0,610 2,527 4,514 2,425 4,925 0,627 1,620 
9 0,267 0,593 2,545 4,531 2,442 4,942 0,610 1,637 
10 0,267 0,610 2,545 4,531 2,408 4,959 0,644 1,637 
 
 
5.1.2.3 PARÁMETROS ESTADÍSTICOS 
 
5.1.2.3.1 Sensibilidad 
 
La sensibilidad se define como la pendiente de la línea de calibración, en este caso la 
pendiente obtenida, es decir, la sensibilidad S para la curva de calibración de Fosfatos en 
jugos de caña para el fotómetro Jasco - 630 fue: 
 
S = 0,0584 / mg P2O5/L 
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5.1.2.3.2 Rechazo de datos 
 
Una vez ordenados los datos de menor a mayor, se calcula el promedio y la desviación 
estándar, para examinar los valores extremos superior e inferior indicativos de posible error. 
Para Eb 
?̅? = 0,600 
𝑥𝑖 = 0,575 
𝑥𝑛 = 0,610 
𝑠 = 0,012 
𝐺𝑖 =
(0,600 − 0,575)
0,012
= 2,083    para el dato menor 
𝐺𝑛 =
(0,610 − 0,600)
0,012
= 0,833   para el dato mayor 
 
Tabla 38. Datos para la prueba de rechazo de datos para los estándares y las muestras de 
análisis para la determinación de fosfatos en jugo diluido de caña en el fotómetro Jasco V – 
630 
Parámetro 
Eb (0,6 
mg 
P2O5/L) 
Em 
(2,5 
mg 
P2O5/L) 
Ea (4,5 
mg 
P2O5/L) 
M1 
(mg 
P2O5/L) 
M2 
(mg 
P2O5/L) 
M1Ab 
(mg 
P2O5/L) 
M1Aa 
(mg 
P2O5/L) 
Media 0,600 2,534 4,524 2,435 4,915 0,646 1,642 
Desviación Estándar 0,012 0,009 0,014 0,016 0,025 0,026 0,018 
Dato menor 0,575 2,527 4,497 2,408 4,873 0,610 1,620 
Dato mayor 0,610 2,545 4,548 2,459 4,959 0,695 1,671 
Gi 2,083 0,778 1,929 1,688 1,680 1,385 1,222 
Gn 0,833 1,222 1,714 1,500 1,760 1,885 1,611 
 
De acuerdo a los datos obtenidos en la tabla 38, no se descarta ningún dato ya que ningún  
valor supera el valor crítico de la tabla 5 para un N=10 (2,18). 
 
5.1.2.3.3 Límite de detección 
 
El límite de detección es tres veces la desviación estándar de las concentraciones del blanco 
las cuales se calcularon a partir de la ecuación obtenida de la curva de calibración y la 
absorbancia. Para el ensayo 1 el límite de detección se calcula  de la siguiente manera: 
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El blanco tiene una desviación estándar de 0,009mg P2O5/L 
 
𝐿𝐷 = 3 ∗ 0,009 mg P2O5/L 
𝐿𝐷 = 0,027 mg P2O5/L 
 
Este valor significa que la menor cantidad de analito que puede ser detectada en este 
método es de 0,027 mg P2O5/L 
 
5.1.2.3.4 El límite de cuantificación 
 
El límite de cuantificación es diez veces la desviación estándar de las concentraciones del 
blanco: 
𝐿𝐶 = 10 ∗ 0,009 mg P2O5/L 
𝐿𝐶 = 0,090 mg P2O5/L 
 
5.1.2.3.5 Exactitud 
 
A partir de las concentraciones experimentales de las soluciones estándares obtenidas de 
acuerdo de la ecuación de la curva de calibración, se calcula la exactitud del método, 
mediante el porcentaje de error teniendo en cuenta la concentración real para uno de ellos. 
Para la solución estándar de concentración baja, el porcentaje de recuperación se calculó de 
la siguiente manera: 
% 𝐸 =
0,600 − 0,610
0,600
∗ 100 
 
% 𝐸 = 1,667 % 
Los valores de porcentaje de recuperación para cada ensayo de los demás estándares se 
encuentran en la tabla 39 y el promedio de los 10 ensayos. 
 
 
 
Validación de las metodologías de las curvas de calibración para el análisis químico de Fosfatos y 
Dióxido de Azufre  en el laboratorio de azúcar del Ingenio Risaralda S.A 
  
77 
 
Tabla 39. Datos de exactitud de los estándares para la determinación de fosfatos en jugo 
diluido de caña en el fotómetro Jasco V – 630 
Ensayo 
Eb 
(0,6 mg 
P2O5/L) 
Em 
(2,5 mg 
P2O5/L) 
Ea 
(4,5 mg 
P2O5/L) 
% E Eb 
(0,6 mg 
P2O5/L) 
% E Em 
(2,5 mg 
P2O5/L) 
% E Ea 
(4,5 mg 
P2O5/L) 
1 0,610 2,527 4,497 1,667 1,080 0,067 
2 0,593 2,527 4,514 1,167 1,080 0,311 
3 0,593 2,527 4,514 1,167 1,080 0,311 
4 0,610 2,527 4,531 1,667 1,080 0,689 
5 0,610 2,527 4,531 1,667 1,080 0,689 
6 0,593 2,545 4,531 1,167 1,800 0,689 
7 0,575 2,545 4,548 4,167 1,800 1,067 
8 0,610 2,527 4,514 1,667 1,080 0,311 
9 0,593 2,545 4,531 1,167 1,800 0,689 
10 0,610 2,545 4,531 1,667 1,800 0,689 
Promedio 0,600 2,534 4,524 1,717 1,368 0,551 
 
La exactitud se expresó como porcentaje de error relativo al valor teórico de cada estándar. 
Aquí, a diferencia del equipo anterior, se observa una  relación inversamente proporcional a 
la concentración, es decir, a medida que aumenta la concentración el porcentaje de error 
disminuye.  
 
5.1.2.3.6 Sesgo 
 
Como no se cuenta con un material de referencia certificado, el sesgo se determina 
preparando un patrón de concentración conocida y se compara con la experimental. En este 
caso se hace para los tres estándares, bajo, medio y alto. 
Se calcula la medida experimental del sesgo con la ecuación (4), utilizando la media de los 
datos x y el valor verdadero µ que es la concentración a la que fueron preparados los 
estándares,  en este caso µ =0,6 P2O5/L, 2,5 P2O5/L y 4,5 mg P2O5/L. El resultado para el 
estándar bajo fue: 
x = 0,600 mg P2O5/L 
 
µ = 0,600 mg P2O5/L 
 
x - µ = (0,600 - 0,600) mg P2O5/L 
 
x - µ = 0,000 % de Sesgo 
 
 
Luego, con la desviación estándar s y la ecuación (5), se determina si hay presencia de un 
sesgo, esta fórmula utiliza el parámetro estadístico t y en este caso este valor es para un 
nivel de confianza de 95% y 9 grados de libertad, el valor de t para determinados niveles de 
confianza se encuentra en la Tabla 5. 
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s = 0,009 
 
?̅? − µ = ±
𝑡𝑠
√𝑁
 
 
?̅? − µ = ±
2,26 ∗ 0,012
√10
 
 
?̅? − µ = ± 0,009 
 
Para un nivel de confianza 95 % y 9 grados de libertad el valor de t = 2,26 de acuerdo a la 
tabla 5. El valor obtenido es ± 0,009  utilizando la ecuación (5) 
 
De acuerdo a lo descrito en el numeral 4.2.3.3.1, no queda demostrada la presencia de un 
sesgo en el método debido a que el valor x - µ = 0,000 es menor que ± 0,009 obtenido de la 
ecuación (5) para un nivel de confianza de 95%. 
 
Tabla 40. Datos de sesgo para los estándares en la determinación de dióxido de azufre en 
azúcar en el fotómetro Shimadzu UV 1800 
 
Estándar Media 
Valor Teórico 
(mg P2O5/L) 
Sesgo 
(%) 
Desviación 
Estándar 
Valor obtenido 
de acuerdo a la 
ecuación (5) 
¿Sesgo? 
Eb 0,600 0,6 0,000 0,012 0,009 No 
Em 2,534 2,5 0,034 0,009 0,006 Si 
Ea 4,524 4,5  0,024 0,014 0,010 Si 
 
Los datos de la tabla 40 muestran que únicamente para el estándar bajo no hay presencia de 
sesgo, para los estándares medio y alto, sí.  
 
5.1.2.3.7 Repetibilidad 
 
Para determinar la repetibilidad del método se calcula el coeficiente de variación  a partir de 
la desviación estándar y el promedio para cada uno de los estándares y las muestras 
medidas. Para  la solución estándar de concentración baja el coeficiente de variación  es: 
?̅? = 0,600 
𝑠 = 0,012 
%𝐶𝑉 =
0,012
0,600
∗ 100 
%𝐶𝑉 = 2,000 % 
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Tabla 41. Datos del coeficiente de variación para la repetibilidad de la determinación de 
fosfatos en jugo diluido de caña en el fotómetro Jasco V – 630 
Variable 
estadística 
Eb 
(0,6 
mg 
P2O5/L) 
Em 
(2,5 mg 
P2O5/L) 
Ea 
(4,5 mg 
P2O5/L) 
M1 (mg 
P2O5/L) 
M2 (mg 
P2O5/L) 
M1Ab 
(mg 
P2O5/L) 
M1Aa 
(mg 
P2O5/L) 
Promedio 0,600 2,534 4,524 2,435 4,915 0,646 1,642 
Desviación 
Estándar 
0,012 0,009 0,014 0,016 0,025 0,026 0,018 
% CV 2,000 0,355 0,309 0,657 0,509 4,025 1,096 
 
En la tabla 41 se resumen los resultados de precisión obtenidos en la validación, expresados 
como coeficiente de variación, se incluyen todos los estándares, las muestras naturales y las 
muestras adicionadas, en estos resultados se muestra una relación inversamente 
proporcional  entre la concentración y el coeficiente de variación para los estándares lo 
mismo que para las muestras naturales; a medida que aumenta la concentración disminuye 
el coeficiente de variación, lo que no se observa para las muestras adicionadas. Sin 
embargo, todos los valores de coeficiente de variación cumple con los criterios de 
aceptación, donde el valor máximo generalmente es del 5 %. 
 
5.1.2.3.8 Porcentaje de recuperación 
 
El porcentaje de recuperación se calcula de acuerdo a las concentraciones de M1, M1Aa y 
M1Ab de acuerdo a la siguiente ecuación: 
% 𝑅 =
𝐶𝐹 − 𝐶𝑈
𝐶𝐴
 
Donde: 
CF = concentración medida del analito en M1Ab o M1Aa 
CU = concentración de analito en  M1 medida 
CA = concentración del analito adicionado en M1Ab o M1Aa 
Los valores de M1Ab: 
𝐶𝐹 =  0,661 mg P2O5/L 
𝐶𝑈 = 2,459 mg P2O5/L ∗
50
10
∗
2
50
 
Donde 
50
 10
 𝑦 
2
50
  son factores de dilución del jugo de caña diluido en M1 para obtener M1Ab 
𝐶𝑈 = 0,492 mg P2O5/L 
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𝐶𝐴 =
(2 𝑚𝑙) ∗ (4 mg P2O5/L)
(50 𝑚𝑙)
 
𝐶𝐴 = 0,160 mg P2O5/L 
% 𝑅 =
0,661 mg P2O5/L − 0,492 mg P2O5/L
0,160 mg P2O5/L
∗ 100 
% 𝑅 = 105,625 % 
El porcentaje de recuperación de M1Ab para cada uno de los ensayos se encuentra en la tabla 
42 y su respectivo promedio. 
 
Tabla 42. Porcentajes de recuperación para M1Ab determinación de fosfatos en jugo diluido 
de caña en el fotómetro Jasco V – 630 
Ensayo CF (M1AbLeída) M1 CU CA para M1Ab % R M1Ab 
1 0,661 2,459 0,492 0,160 105,625 
2 0,695 2,459 0,492 0,160 126,875 
3 0,661 2,442 0,488 0,160 108,125 
4 0,661 2,425 0,485 0,160 110,000 
5 0,644 2,425 0,485 0,160 99,375 
6 0,644 2,442 0,488 0,160 97,500 
7 0,610 2,425 0,485 0,160 78,125 
8 0,627 2,425 0,485 0,160 88,750 
9 0,610 2,442 0,488 0,160 76,250 
10 0,644 2,408 0,482 0,160 101,250 
Promedio     99,188 
 
Los valores de M1Aa: 
𝐶𝐹 =  1,671 mg P2O5/L 
𝐶𝑈 = 2,459 mg P2O5/L ∗
50
10
∗
5
50
 
Donde 
50
10
 𝑦 
5
50
  son factores de dilución del jugo de caña diluido en M1 para obtener M1Ab 
𝐶𝑈 = 1,230 mg P2O5/L 
𝐶𝐴 =
(5 𝑚𝑙) ∗ (4 mg P2O5/L)
(50 𝑚𝑙)
 
𝐶𝐴 = 0,400 mg P2O5/L 
 
% 𝑅 =
1,671 mg P2O5/L − 1,230 mg P2O5/L
0,400 mg P2O5/L
∗ 100 
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% 𝑅 = 110,250 % 
 
El porcentaje de recuperación de M1AA para cada uno de los ensayos se encuentra en la 
tabla 43 y su respectivo promedio. 
 
Tabla 43. Porcentajes de recuperación para M1AA determinación de fosfatos en jugo diluido 
de caña en el fotómetro Jasco V – 630 
Ensayo CF (M1Aa Leída) M1 CU  CA para M1Aa % R M1Aa 
1 1,671 2,459 1,230 0,400 110,250 
2 1,671 2,459 1,230 0,400 110,250 
3 1,637 2,442 1,221 0,400 104,000 
4 1,637 2,425 1,213 0,400 106,000 
5 1,637 2,425 1,213 0,400 106,000 
6 1,654 2,442 1,221 0,400 108,250 
7 1,620 2,425 1,213 0,400 101,750 
8 1,620 2,425 1,213 0,400 101,750 
9 1,637 2,442 1,221 0,400 104,000 
10 1,637 2,408 1,204 0,400 108,250 
Promedio     106,050 
 
De acuerdo a los resultados de la tabla 43 obtenidos para determinación de fosfatos en jugo 
diluido de caña en el fotómetro Jasco V - 630, el método presenta una recuperación 
adecuada, ya que la muestra adicionada baja presentó una recuperación promedio de 
99,188 % y la muestra adicionada alta presentó una recuperación promedio de 106,050 %. 
En la tabla 44 se encuentran consignados los resultados de los parámetros estadísticos para 
las muestras naturales analizadas, las muestras adicionadas y los estándares en la 
determinación de fosfatos en jugo diluido de caña en una comparación de los dos fotómetros 
que se encuentran actualmente en el laboratorio de azúcar del Ingenio Risaralda S.A. 
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Tabla 44. Comparaciones de parámetros estadísticos para los dos equipos  
Parámetro Shimadzu UV 1800 Jasco V 630 
Sensibilidad 0,0572 / mg P2O5/L 0,0584 / mg P2O5/L 
Límite de 
detección 
0,036 mg P2O5/L 0,027 mg P2O5/L 
Límite de 
cuantificación 
0,120 mg P2O5/L 0,090 mg P2O5/L 
Exactitud 
Eb = 1,417 % 
Em=1,408 % 
Ea = 1,258 % 
Eb = 1,717 % 
Em=1,368 % 
Ea = 0,551 % 
Repetibilidad 
Eb = 1,483 % 
Em=0,552 % 
Ea = 0,702 % 
M1= 0,433 % 
M2 = 1,297 % 
M1Ab = 1,237 % 
M1Aa = 0,488 % 
Eb = 2,000 % 
Em= 0,355 % 
Ea = 0,309 % 
M1= 0,657 % 
M2 = 0,509 % 
M1Ab = 4,025 % 
M1Aa = 1,096 % 
% 
Recuperación 
M1Ab = 94,175 % 
M1Aa = 98,556 % 
M1Ab = 99,188 % 
M1Aa = 106,050% 
 
 
 
5.2 DETERMINACIÓN DE DIÓXIDO DE AZUFRE EN AZÚCAR 
 
5.2.1 FOTÓMETRO SHIMADZU UV-1800 
5.2.1.1 CURVA DE CALIBRACIÓN 
 
Siguiendo la metodología descrita en la sección 4.2.4.2.1.2 para la realización de la curva de 
calibración para la determinación de dióxido de azufre en azúcar en el fotómetro Shimadzu 
UV 1800 se prepararon los patrones y se realizaron 14 ensayos, dos diarios, para el  
tratamiento estadístico posterior. Los resultados de las mediciones de la absorbancia de  
acuerdo a la lectura de cada patrón se muestran en la tabla 45. 
 
Tabla 45. Resultados de la curva de calibración para la determinación de dióxido de azufre 
en azúcar en el fotómetro Shimadzu UV 1800 
Concentración, mg so2/kg azúcar Absorbancia 
0,000 0,034 
0,367 0,084 
0,735 0,147 
1,102 0,212 
1,467 0,278 
1,835 0,343 
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Figura 10. Curva de calibración para la determinación de dióxido de azufre en azúcar en el 
fotómetro Shimadzu UV 1800 
 
 
Con los resultados de las lecturas obtenidas tabuladas en la tabla 45 con los datos de las 
concentraciones, se realizó la curva de calibración que se muestra en la gráfica 3. Se 
comprobó que el sistema obedece a la ley de Beer, se realizó el ajuste de la recta pasando 
por cero y se obtuvo la ecuación y el coeficiente de correlación. 
 
 
Gráfica 3. Curva de Calibración para la determinación de dióxido de azufre en el fotómetro 
SHIMADZU UV – 1800  
 
 
 
y = 0.1707x + 0.0264 
R² = 0.9982 
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5.2.1.2 ESTÁNDARES Y MUESTRAS DE ANÁLISIS 
 
Una vez realizada la curva de calibración se procedió a medir los estándares y las muestras 
de análisis. Los resultados se presentan en la tabla 46 hasta la tabla 52. 
 
Tabla 46. Resultados de los estándares y las muestras de análisis para la determinación de 
dióxido de azufre en azúcar para el ensayo 1 en el fotómetro Shimadzu UV 1800 
Muestra / Estándar, 
mg SO2/Kg azúcar 
Concentración 1, mg 
SO2/Kg azúcar 
Concentración 2, 
mg SO2/Kg azúcar 
Eb 0,182  0,138 0,138 
Em 0,917 0,912 0,906 
Ea 1,652  1,661 1,656 
M1 0,144 0,144 
M2 0,285 0,279 
M1 Ab 0,039 0,033 
M1 Aa 0,080 0,080 
 
 
 
 
Figura 11. Estándares para la determinación de dióxido de azufre en azúcar en el fotómetro 
Shimadzu UV 1800 
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Figura 12. Muestras naturales y adicionadas para la determinación de dióxido de azufre en 
azúcar en el fotómetro Shimadzu UV 1800 
 
 
 
Para cada uno de los ensayos se procedió de la misma manera, obteniéndose los resultados 
de concentración de cada ensayo, de acuerdo a la absorbancia medida y la ecuación de la 
línea recta de la curva de calibración. 
 
Tabla 47. Resultados de los estándares y las muestras de análisis para la determinación de 
dióxido de azufre en azúcar para el ensayo 2 en el fotómetro Shimadzu UV 1800 
Muestra / Estándar, 
mg SO2/Kg azúcar 
Concentración 1, mg 
SO2/Kg azúcar 
Concentración 2, 
mg SO2/Kg azúcar 
Eb 0,182  0,097 0,091 
Em 0,917 0,824 0,818 
Ea 1,652  1,574 1,579 
M1 0,121 0,121 
M2 0,267 0,267 
M1 Ab 0,045 0,039 
M1 Aa 0,086 0,086 
 
Tabla 48. Resultados de los estándares y las muestras de análisis para la determinación de 
dióxido de azufre en azúcar para el ensayo 3 en el fotómetro Shimadzu UV 1800 
Muestra / Estándar, 
mg SO2/Kg azúcar 
Concentración 1, mg 
SO2/Kg azúcar 
Concentración 2, 
mg SO2/Kg azúcar 
Eb 0,182  0,103 0,097 
Em 0,917 0,818 0,818 
Ea 1,652  1,568 1,574 
M1 0,127 0,127 
M2 0,279 0,273 
M1 Ab 0,045 0,050 
M1 Aa 0,074 0,080 
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Tabla 49. Resultados de los estándares y las muestras de análisis para la determinación de 
dióxido de azufre en azúcar para el ensayo 4 en el fotómetro Shimadzu UV 1800 
Muestra / Estándar, 
mg SO2/Kg azúcar 
Concentración 1, mg 
SO2/Kg azúcar 
Concentración 2, 
mg SO2/Kg azúcar 
Eb 0,182  0,138 0,097 
Em 0,917 0,906 0,824 
Ea 1,652  1,656 1,556 
M1 0,144 0,121 
M2 0,279 0,267 
M1 Ab 0,045 0,039 
M1 Aa 0,086 0,091 
 
Tabla 50. Resultados de los estándares y las muestras de análisis para la determinación de 
dióxido de azufre en azúcar para el ensayo 5 en el fotómetro Shimadzu UV 1800 
Muestra / Estándar, 
mg SO2/Kg azúcar 
Concentración 1, mg 
SO2/Kg azúcar 
Concentración 2, 
mg SO2/Kg azúcar 
Eb 0,182  0,109 0,115 
Em 0,917 0,818 0,876 
Ea 1,652  1,568 1,667 
M1 0,132 0,138 
M2 0,279 0,285 
M1 Ab 0,033 0,039 
M1 Aa 0,086 0,080 
 
Tabla 51. Resultados de los estándares y las muestras de análisis para la determinación de 
dióxido de azufre en azúcar para el ensayo 6 en el fotómetro Shimadzu UV 1800 
Muestra / Estándar, 
mg SO2/Kg azúcar 
Concentración 1, mg 
SO2/Kg azúcar 
Concentración 2, 
mg SO2/Kg azúcar 
Eb 0,182  0,115 0,150 
Em 0,917 0,929 0,917 
Ea 1,652  1,673 1,626 
M1 0,121 0,121 
M2 0,273 0,278 
M1 Ab 0,033 0,045 
M1 Aa 0,074 0,074 
 
Tabla 52. Resultados de los estándares y las muestras de análisis para la determinación de 
dióxido de azufre en azúcar para el ensayo 7 en el fotómetro Shimadzu UV 1800 
Muestra / Estándar, 
mg SO2/Kg azúcar 
Concentración 1, mg 
SO2/Kg azúcar 
Concentración 2, 
mg SO2/Kg azúcar 
Eb 0,182  0,138 0,121 
Em 0,917 0,894 0,876 
Ea 1,652  1,591 1,556 
M1 0,144 0,121 
M2 0,285 0,267 
M1 Ab 0,045 0,045 
M1 Aa 0,039 0,050 
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En la tabla 53 se resumen los resultados de los 14 ensayos realizados del cálculo de las 
concentraciones obtenidas de acuerdo a las lecturas de las absorbancias de los estándares, 
muestras de análisis y blanco y la ecuación de la curva de calibración calculada con 
anterioridad 
 
Tabla 53. Resultados recopilados de las concentraciones de los estándares y las muestras 
de análisis para la determinación de dióxido de azufre en azúcar para los 14 ensayos en el 
fotómetro Shimadzu UV 1800. 
Ensayo 
Bk 
(mg/
Kg) 
Eb          
(0,182 
mg/kg) 
Em 
(0,917 
mg/kg) 
Ea 
(1,652 
mg/kg) 
M1 
(mg/k
g) 
M2 
(mg/kg) 
M1Ab 
(mg/kg) 
M1Aa 
(mg/kg) 
1 
0,097 0,138 0,912 1,661 0,144 0,285 0,039 0,080 
0,091 0,138 0,906 1,656 0,144 0,279 0,033 0,080 
2 
0,109 0,097 0,824 1,574 0,121 0,267 0,045 0,086 
0,109 0,091 0,818 1,579 0,121 0,267 0,039 0,086 
3 
0,109 0,103 0,818 1,568 0,127 0,279 0,045 0,074 
0,109 0,097 0,818 1,574 0,127 0,273 0,050 0,080 
4 
0,115 0,138 0,906 1,656 0,144 0,279 0,045 0,086 
0,109 0,097 0,824 1,556 0,121 0,267 0,039 0,091 
5 
0,115 0,109 0,818 1,568 0,132 0,279 0,033 0,086 
0,097 0,115 0,876 1,667 0,138 0,255 0,039 0,080 
6 
0,109 0,115 0,929 1,673 0,121 0,267 0,033 0,074 
0,115 0,150 0,917 1,626 0,121 0,314 0,045 0,074 
7 
0,109 0,138 0,894 1,591 0,144 0,279 0,045 0,080 
0,097 0,121 0,876 1,556 0,121 0,250 0,045 0,091 
 
 
5.2.1.3 PARÁMETROS ESTADÍSTICOS 
 
5.2.1.3.1 Sensibilidad 
 
La sensibilidad se define como la pendiente de la línea de calibración, en este caso la 
pendiente obtenida, es decir, la sensibilidad S para la curva de calibración de dióxido de 
azufre en azúcar para el fotómetro Shimadzu UV 1800 fue: 
 
S = 0,1707 / mg SO2/ Kg azúcar 
 
 
5.2.1.3.2 Rechazo de datos 
 
Una vez ordenados los datos de menor a mayor, se calcula el promedio y la desviación 
estándar, para examinar los valores extremos superior e inferior indicativos de posible error. 
Para Eb 
?̅? = 0,118 
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𝑥𝑖 = 0,091 
𝑥𝑛 = 0,150 
𝑠 = 0,020 
𝐺𝑖 =
(0,118 −  0,091)
0,020
= 1,357    para el dato menor  
𝐺𝑛 =
(0,150 − 0,118)
0,020
= 1,649   para el dato mayor 
Tabla 54. Datos para la prueba de rechazo de datos para los estándares y las muestras de 
análisis para la determinación de dióxido de azufre en el fotómetro Shimadzu UV 1800.  
Parámetro 
Eb 
(0,182 
mg/kg) 
Em 
(0,917 
mg/kg) 
Ea 
(1,652 
mg/kg) 
M1 
(mg/kg) 
M2 
(mg/kg) 
M1Ab 
(mg/kg) 
M1Aa 
(mg/kg) 
Media 0,118 0,867 1,608 0,130 0,274 0,041 0,082 
Desviación 
Estándar 
0,020 0,044 0,046 0,010 0,015 0,005 0,006 
Dato menor 0,091 0,818 1,556 0,121 0,250 0,033 0,074 
Dato mayor 0,150 0,929 1,673 0,144 0,314 0,050 0,091 
Gi 1,350 1,114 1,130 0,900 1,600 1,600 1,333 
Gn 1,600 1,409 1,413 1,400 2,667 1,800 1,500 
        
Nueva media - - - - 0,270 - - 
Nueva 
desviación 
Estándar 
- - - - 0,010 
 
- - 
 
De acuerdo a los datos obtenidos en la tabla 54, se descarta el valor máximo de 
concentración para M2 ya que el valor de Gn es mayor que el valor crítico de la tabla 5 para 
un N=14 (2,37) y se calcula nuevamente el promedio y la desviación estándar para calcular 
los parámetros estadísticos restantes. 
 
 
5.2.1.3.3 Límite de detección 
 
El límite de detección es tres veces la desviación estándar de las concentraciones del blanco 
las cuales se calcularon a partir de la ecuación obtenida de la curva de calibración y la 
absorbancia. Para el ensayo 1 el límite de detección se calculó de la siguiente manera: 
El blanco tiene una desviación estándar de 0,008 mg SO2/kg azúcar 
𝐿𝐷 = 3 ∗ 0,008 mg SO2/kg azúcar  
𝐿𝐷 = 0,024 mg SO2/kg azúcar  
Este valor establece que la menor cantidad de analito que puede ser detectada en este 
método es de 0,024mg SO2/kg azúcar 
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5.2.1.3.4 El límite de cuantificación 
 
El límite de cuantificación es diez veces la desviación estándar de las concentraciones del 
blanco: 
𝐿𝐶 = 10 ∗ 0,008 mg SO2/kg azúcar  
𝐿𝐶 = 0,08 mg SO2/kg azúcar  
Este valor determina que la menor cantidad que puede ser cuantificada con gran exactitud es 
de 0,08mg SO2/kg azúcar. 
5.2.1.3.5 Exactitud 
 
A partir de las concentraciones experimentales de las soluciones estándares obtenidas de 
acuerdo de la ecuación de la curva de calibración, se calcula la exactitud del método, 
mediante el porcentaje de error teniendo en cuenta la concentración real para uno de ellos  
Para la solución estándar de concentración baja, el porcentaje de recuperación se calcula de 
la siguiente manera: 
% 𝐸 =
0,182 − 0,138
0,182
∗ 100 
% 𝐸 = 24,176 % 
En la tabla 55 se recopilan los resultados de exactitud para los demás estándares y los 
demás ensayos. 
Tabla 55. Datos de exactitud de los estándares para la determinación de dióxido de azufre 
en azúcar en el fotómetro Shimadzu UV 1800 
Ensayo 
Eb          
(0,182 
mg/kg) 
Em (0,917 
mg/kg) 
Ea (1,652 
mg/kg) 
% E Eb 
(0,182 
mg/kg) 
% E Em 
(0,917 
mg/kg) 
% E Ea 
(1,652 
mg/kg) 
1 
0,138 0,912 1,661 24,176 0,545 -0,545 
0,138 0,906 1,656 24,176 1,200 -0,242 
2 
0,097 0,824 1,574 46,703 10,142 4,722 
0,091 0,818 1,579 50,000 10,796 4,419 
3 
0,103 0,818 1,568 43,407 10,796 5,085 
0,097 0,818 1,574 46,703 10,796 4,722 
4 
0,138 0,906 1,656 24,176 1,200 -0,242 
0,097 0,824 1,556 46,703 10,142 5,811 
5 
0,109 0,818 1,568 40,110 10,796 5,085 
0,115 0,876 1,667 36,813 4,471 -0,908 
6 
0,115 0,929 1,673 36,813 -1,309 -1,271 
0,150 0,917 1,626 17,582 0,000 1,574 
7 
0,138 0,894 1,591 24,176 2,508 3,692 
0,121 0,876 1,556 33,516 4,471 5,811 
Promedio 0,118 0,867 1,608 35,361 5,468 2,694 
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La exactitud se expresó como porcentaje de error relativo al valor teórico de cada estándar. 
Se observa una relación inversamente proporcional entre el porcentaje de error y la 
concentración; a medida que aumenta la concentración del analito, disminuye el % E de 
acuerdo a lo observado en la tabla 55. 
 
5.2.1.3.6 Sesgo 
 
Como no se cuenta con un material de referencia certificado, el sesgo se determina 
preparando un patrón de concentración conocida y se compara con la experimental. En este 
caso se hace para los tres estándares, bajo, medio y alto. 
Se calcula la medida experimental del sesgo con la ecuación (4), utilizando la media de los 
datos x y el valor verdadero µ que es la concentración a la que fueron preparados los 
estándares,  en este caso µ = 0,182 mg SO2/Kg azúcar, 0,917 mg SO2/Kg azúcar y 1,652 mg 
SO2/Kg azúcar. El resultado para el estándar bajo fue: 
 
x = 0,118 mg SO2/Kg azúcar 
 
µ = 0,182mg SO2/Kg azúcar 
 
x- µ = (0,118 - 0,182) SO2/Kg azúcar 
 
x - µ = - 0,064 % de Sesgo 
 
 
Luego, con la desviación estándar s y la ecuación (5), se determina si hay presencia de un 
sesgo, esta fórmula utiliza el parámetro estadístico t y en este caso este valor es para un 
nivel de confianza de 95% y 13 grados de libertad, el valor de t para determinados niveles de 
confianza se encuentra en la Tabla 5. 
 
s = 0,020 
 
?̅? − µ = ±
𝑡𝑠
√𝑁
 
 
?̅? − µ = ±
2,16 ∗ 0,020
√14
 
 
?̅? − µ = ± 0,014 
 
 
Para un nivel de confianza 95 % y 13 grados de libertad el valor de t = 2,16 de acuerdo a la 
tabla 5. El valor obtenido es ± 0,014  utilizando la ecuación (5) 
 
De acuerdo a lo descrito en el numeral 4.2.3.3.1, queda demostrada la presencia de un 
sesgo en el método debido a que el valor x - µ = - 0,064no es menor que ± 0,014 obtenido de 
la ecuación (5) para un nivel de confianza de 95%. 
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Tabla 56. Datos de sesgo para los estándares en la determinación fosfatos en judo diluido 
de caña en el fotómetro Shimadzu UV 1800 
Estándar Media 
Valor Teórico 
(mg SO2/kg) 
Sesgo 
(%) 
Desviación 
Estándar 
Valor obtenido 
de acuerdo a la 
ecuación (5) 
¿Sesgo? 
Eb 0,118 0,182 -0,064 0,020 0,014 Si 
Em 0,867 0,917 -0,050 0,044 0,025 Si 
Ea 1,608 1,652 -0,044 0,046 0,027 Si 
 
La tabla 56 resumen que para todos los estándares hay presencia de sesgo. 
 
 
5.2.1.3.7 Repetibilidad 
 
Para determinar la repetibilidad del método se calcula el coeficiente de variación  a partir de 
la desviación estándar y el promedio para cada uno de los estándares y las muestras 
medidas. Para  la solución estándar de concentración baja el coeficiente de variación  es: 
?̅? = 0,118 
𝑠 = 0,020 
%𝐶𝑉 =
0,020
0,118
∗ 100 
%𝐶𝑉 = 16,949 % 
Tabla 57. Datos del coeficiente de variación para la repetibilidad para la determinación de 
dióxido de azufre en azúcar en el fotómetro Shimadzu UV 1800 
Variable 
estadística 
Eb 
(0,182mg 
SO2/kg) 
Em 
(0,917mg 
SO2/kg) 
Ea 
(1,652mg 
SO2/kg) 
M1 (mg 
SO2/kg) 
M2 (mg 
SO2/kg) 
M1Ab 
(mg 
SO2/kg) 
M1Aa 
(mg 
SO2/kg) 
Promedio 0,118 0,867 1,608 0,130 0,270 0,041 0,082 
Desviación 
Estándar 
0,020 0,044 0,046 0,010 0,010 0,005 0,006 
% CV 16,949 5,075 2,861 7,692 3,704 12,195 7,317 
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En la tabla 57 se resumen los resultados de precisión obtenidos en la validación, expresados 
como coeficiente de variación, se incluyen todos los estándares, las muestras naturales y las 
muestras adicionadas, aquí se observa un comportamiento de los resultados totalmente igual 
que en el porcentaje de error y únicamente para el estándar alto y la muestra natural de 
concentración alta, los resultados caen dentro del criterio de aceptación del 5 %. 
 
 
5.2.1.3.8 Porcentaje de recuperación 
 
El porcentaje de recuperación se calcula de acuerdo a las concentraciones de M1, M1Aa y 
M1Ab de acuerdo a la siguiente ecuación: 
% 𝑅 =
𝐶𝐹 − 𝐶𝑈
𝐶𝐴
 
Donde: 
CF = concentración medida del analito en M1Ab o M1Aa 
CU = concentración de analito en  M1 medida 
CA = concentración del analito adicionado en M1Ab o M1Aa 
Los valores de M1Ab: 
𝐶𝐹 =  0,039 mg SO2/kg azúcar 
𝐶𝑈 = 0,144 mg SO2/kg azúcar ∗
10
100
 
Donde 
10
100
  es el  factor de dilución de M1 para obtener M1Ab 
𝐶𝑈 = 0,014 mg SO2/kg azúcar 
𝐶𝐴 =
(3 𝑚𝑙) ∗ (0,918 mg SO2/kg azúcar)
(100 𝑚𝑙)
 
𝐶𝐴 = 0,028 mg SO2/kg azúcar 
% 𝑅 =
0,039 mg SO2/kg azúcar − 0,014 mg SO2/kg azúcar
0,028 mg SO2/kg azúcar
∗ 100 
% 𝑅 = 89,286 % 
En la tabla 58 se muestran los porcentajes de recuperación de M1Ab para los demás ensayos 
realizados y su respectivo promedio. 
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Tabla 58. Porcentajes de recuperación para M1Ab determinación de Dióxido de azufre en 
azúcar en el fotómetro Shimadzu UV 1800 
Ensayo CF (M1Ab Leída) M1 CU  CA % R M1Ab 
1 
0,039 0,144 0,014 0,028 89,286 
0,033 0,144 0,014 0,028 67,857 
2 
0,045 0,121 0,012 0,028 117,857 
0,039 0,121 0,012 0,028 96,429 
3 
0,045 0,127 0,013 0,028 114,286 
0,050 0,127 0,013 0,028 132,143 
4 
0,045 0,144 0,014 0,028 110,714 
0,039 0,121 0,012 0,028 96,429 
5 
0,033 0,132 0,013 0,028 71,429 
0,039 0,138 0,014 0,028 89,286 
6 
0,033 0,121 0,012 0,028 75,000 
0,045 0,121 0,012 0,028 117,857 
7 
0,045 0,144 0,014 0,028 110,714 
0,045 0,121 0,012 0,028 117,857 
Promedio      100,510 
 
Los valores de M1Aa: 
𝐶𝐹 =  0,080 mg SO2/kg azúcar 
𝐶𝑈 =  0,144 mg SO2/kg azúcar ∗
10
100
 
Donde 
10
 100
 ses el factor de dilución de M1 para obtener M1Ab 
𝐶𝑈 = 0,014 mg SO2/kg azúcar 
𝐶𝐴 =
(8 𝑚𝑙) ∗ (0,918 mg SO2/kg azúcar)
(100 𝑚𝑙)
 
𝐶𝐴 = 0,073 mg SO2/kg azúcar 
% 𝑅 =
0,080 mg SO2/kg azúcar − 0,014 mg SO2/kg azúcar
0,073 mg SO2/kg azúcar
∗ 100 
% 𝑅 = 90,411 % 
En la tabla 59 se muestran los porcentajes de recuperación de M1Aa para los demás ensayos 
realizados y su respectivo promedio. 
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Tabla 59. Porcentajes de recuperación para M1Aa determinación de dióxido de azufre en 
azúcar en el fotómetro Shimadzu UV 1800 
Ensayo CF (M1AaLeída) M1 CU  CA % R M1Aa 
1 
0,080 0,144 0,014 0,073 89,286 
0,08 0,144 0,014 0,073 67,857 
2 
0,086 0,121 0,012 0,073 117,857 
0,086 0,121 0,012 0,073 96,429 
3 
0,074 0,127 0,013 0,073 114,286 
0,08 0,127 0,013 0,073 132,143 
4 
0,086 0,144 0,014 0,073 110,714 
0,091 0,121 0,012 0,073 96,429 
5 
0,086 0,132 0,013 0,073 71,429 
0,08 0,138 0,014 0,073 89,286 
6 
0,074 0,121 0,012 0,073 75,000 
0,074 0,121 0,012 0,073 117,857 
7 
0,08 0,144 0,014 0,073 110,714 
0,091 0,121 0,012 0,073 117,857 
Promedio      94,619 
 
De acuerdo a los resultados obtenidos para determinación de fosfatos en jugo diluido de 
caña en el fotómetro Shimadzu UV 1800 en las tablas 58 y 59, el método presenta una 
recuperación adecuada, ya que la muestra adicionada baja presentó una recuperación 
promedio de 100,102 % y la muestra adicionada alta presentó una recuperación promedio de 
94,619 %. 
 
5.2.2 FOTÓMETRO JASCO V – 630 
 
5.2.2.1CURVA DE CALIBRACIÓN 
Siguiendo la metodología descrita en la sección 4.2.4.2.1.2 para la realización de la curva de 
calibración para la determinación de dióxido de azufre en azúcar en el fotómetro Jasco V – 
630 se prepararon los patrones y se realizaron 14 ensayos, dos diarios, para tratamiento 
estadístico posterior, estos datos de absorbancia obtenidos se encuentran tabulados en la 
tabla 60. 
 
Tabla 60. Resultados de la curva de calibración para la determinación de dióxido de azufre 
en azúcar en el fotómetro Jasco V - 630 
Concentración, mg SO2/kg azúcar Absorbancia 
0,000 0,036 
0,367 0,094 
0,735 0,161 
1,102 0,226 
1,467 0,289 
1,835 0,353 
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Las lecturas obtenidas de absorbancia se graficaron con su respectiva concentración para 
obtener así la curva de calibración que se muestra en la gráfica 4. Se comprobó que el 
sistema obedece a la ley de Beer, se realizó el ajuste de la recta pasando por cero y se 
obtuvo la ecuación y el coeficiente de correlación. 
 
Gráfica 4. Curva de Calibración para la determinación de dióxido de azufre en azúcar en el 
fotómetro JASCO V – 630  
 
5.2.2.2 ESTÁNDARES Y MUESTRAS DE ANÁLISIS 
 
Una vez realizada la curva de calibración se procedió a medir los estándares y las muestras 
de análisis. Los resultados se presentan en la tabla 61 hasta la tabla 67.  
 
Tabla 61. Resultados de los estándares y las muestras de análisis para la determinación de 
dióxido de azufre en azúcar para el ensayo 1 en el fotómetro Jasco V – 630 
Muestra / Estándar, 
mg SO2/Kg azúcar 
Concentración 1, mg 
SO2/Kg azúcar 
Concentración 2, 
mg SO2/Kg azúcar 
Eb 0,182  0,158 0,158 
Em 0,917 0,905 0,888 
Ea 1,652  1,647 1,652 
M1 0,170 0,164 
M2 0,267 0,267 
M1 Ab 0,049 0,032 
M1 Aa 0,089 0,083 
 
Para cada uno de los ensayos se procedió de la misma manera, obteniéndose los resultados 
de concentración de cada ensayo, de acuerdo a la absorbancia medida y la ecuación de la 
línea recta de la curva de calibración. 
y = 0.174x + 0.0335 
R² = 0.9997 
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Tabla 62. Resultados de los estándares y las muestras de análisis para la determinación de 
dióxido de azufre en azúcar para el ensayo 2 en el fotómetro Jasco V – 630 
Muestra / Estándar, 
mg SO2/Kg azúcar 
Concentración 1, mg 
SO2/Kg azúcar 
Concentración 2, 
mg SO2/Kg azúcar 
Eb 0,182  0,164 0,158 
Em 0,917 0,899 0,882 
Ea 1,652  1,624 1,618 
M1 0,141 0,141 
M2 0,273 0,267 
M1 Ab 0,037 0,037 
M1 Aa 0,089 0,101 
 
Tabla 63. Resultados de los estándares y las muestras de análisis para la determinación de 
dióxido de azufre en azúcar para el ensayo 3 en el fotómetro Jasco V – 630 
Muestra / Estándar, 
mg SO2/Kg azúcar 
Concentración 1, mg 
SO2/Kg azúcar 
Concentración 2, 
mg SO2/Kg azúcar 
Eb 0,182  0,158 0,158 
Em 0,917 0,871 0,882 
Ea 1,652  1,606 1,624 
M1 0,147 0,147 
M2 0,273 0,273 
M1 Ab 0,055 0,049 
M1 Aa 0,089 0,089 
 
 
Tabla 64. Resultados de los estándares y las muestras de análisis para la determinación de 
dióxido de azufre en azúcar para el ensayo 4 en el fotómetro Jasco V – 630 
Muestra / Estándar, 
mg SO2/Kg azúcar 
Concentración 1, mg 
SO2/Kg azúcar 
Concentración 2, 
mg SO2/Kg azúcar 
Eb 0,182  0,141 0,141 
Em 0,917 0,836 0,825 
Ea 1,652  1,572 1,572 
M1 0,164 0,141 
M2 0,267 0,273 
M1 Ab 0,060 0,037 
M1 Aa 0,101 0,072 
 
 
Tabla 65. Resultados de los estándares y las muestras de análisis para la determinación de 
dióxido de azufre en azúcar para el ensayo 5 en el fotómetro Jasco V – 630 
Muestra / Estándar, 
mg SO2/Kg azúcar 
Concentración 1, mg 
SO2/Kg azúcar 
Concentración 2, 
mg SO2/Kg azúcar 
Eb 0,182  0,141 0,152 
Em 0,917 0,842 0,853 
Ea 1,652  1,578 1,652 
M1 0,152 0,158 
M2 0,273 0,273 
M1 Ab 0,037 0,049 
M1 Aa 0,078 0,066 
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Tabla 66. Resultados de los estándares y las muestras de análisis para la determinación de 
dióxido de azufre en azúcar para el ensayo 6 en el fotómetro Jasco V – 630 
Muestra / Estándar, 
mg SO2/Kg azúcar 
Concentración 1, mg 
SO2/Kg azúcar 
Concentración 2, 
mg SO2/Kg azúcar 
Eb 0,182  0,147 0,152 
Em 0,917 0,859 0,865 
Ea 1,652  1,641 1,635 
M1 0,141 0,141 
M2 0,267 0,267 
M1 Ab 0,043 0,049 
M1 Aa 0,089 0,089 
 
 
Tabla 67. Resultados de los estándares y las muestras de análisis para la determinación de 
dióxido de azufre en azúcar para el ensayo 7 en el fotómetro Jasco V – 630 
Muestra / Estándar, 
mg SO2/Kg azúcar 
Concentración 1, mg 
SO2/Kg azúcar 
Concentración 2, 
mg SO2/Kg azúcar 
Eb 0,182  0,170 0,164 
Em 0,917 0,888 0,876 
Ea 1,652  1,629 1,624 
M1 0,164 0,141 
M2 0,273 0,267 
M1 Ab 0,037 0,049 
M1 Aa 0,095 0,101 
 
Tabla 68. Resultados recopilados de las concentraciones de los estándares y las muestras 
de análisis para la determinación dióxido de azufre en azúcar para los 14 ensayos en el 
fotómetro Jasco V – 630 
Ensayo 
Bk 
(mg/
kg) 
Eb (0,184 
mg/kg) 
Em 
(0,917
mg/kg) 
Ea 
(1,653 
mg/k
g) 
M1 
(mg/k
g) 
M2 
(mg/kg) 
M1Ab 
(mg/k
g) 
M1Aa 
(mg/kg) 
1 
0,072 0,158 0,905 1,647 0,170 0,267 0,049 0,089 
0,066 0,158 0,888 1,652 0,164 0,267 0,032 0,083 
2 
0,066 0,164 0,899 1,624 0,141 0,273 0,037 0,089 
0,072 0,158 0,882 1,618 0,141 0,267 0,037 0,101 
3 
0,072 0,158 0,871 1,606 0,147 0,273 0,055 0,089 
0,072 0,158 0,882 1,624 0,147 0,273 0,049 0,089 
4 
0,072 0,141 0,836 1,572 0,164 0,267 0,060 0,101 
0,066 0,141 0,825 1,572 0,141 0,273 0,037 0,072 
5 
0,072 0,141 0,842 1,578 0,152 0,273 0,037 0,078 
0,072 0,152 0,853 1,652 0,158 0,273 0,049 0,066 
6 
0,072 0,147 0,859 1,641 0,141 0,267 0,043 0,089 
0,066 0,164 0,865 1,635 0,141 0,267 0,049 0,089 
7 
0,066 0,170 0,888 1,629 0,164 0,273 0,037 0,095 
0,072 0,152 0,876 1,624 0,141 0,267 0,049 0,101 
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5.2.2.3 PARÁMETROS ESTADÍSTICOS 
 
5.2.2.3.1 Sensibilidad 
 
La sensibilidad se define como la pendiente de la línea de calibración, en este caso la 
pendiente obtenida, es decir, la sensibilidad S para la curva de calibración de Fosfatos en 
jugos de caña para el fotómetro Jasco - 630 fue: 
 
S = 0,174 / mg SO2/Kg Azúcar 
 
5.2.2.3.2 Rechazo de datos 
 
Una vez ordenados los datos de menor a mayor, se calcula el promedio y la desviación 
estándar, para examinar los valores extremos superior e inferior indicativos de posible error. 
Para Eb 
?̅? = 0,154 
𝑥𝑖 = 0,141 
𝑥𝑛 = 0,170 
𝑠 = 0,009 
𝐺𝑖 =
(0,154 − 0,141)
0,009
= 1,444    para el dato menor 
𝐺𝑛 =
(0,170 − 0,154)
0,009
= 1,778   para el dato mayor 
 
Tabla 69. Datos para la prueba de rechazo de datos para los estándares y las muestras de 
análisis para la determinación de dióxido de azufre en azúcar en el fotómetro Jasco V – 630 
Parámetro 
Eb 
(0,184 
mg/kg) 
Em 
(0,917mg/kg) 
Ea (1,652 
mg/kg) 
M1 
(mg/kg) 
M2 
(mg/kg) 
M1Ab 
(mg/kg) 
M1Aa 
(mg/kg) 
Media 0,154 0,869 1,620 0,151 0,270 0,044 0,088 
Desviación 
Estándar 
0,009 0,024 0,028 0,011 0,003 0,008 0,010 
Dato menor 0,141 0,825 1,572 0,141 0,267 0,032 0,066 
Dato mayor 0,170 0,905 1,652 0,170 0,273 0,055 0,101 
Gi 1,444 1,833 1,714 0,909 1,000 1,500 2,200 
Gn 1,778 1,500 1,143 1,727 1,000 1,375 1,300 
 
De acuerdo a los datos obtenidos en la tabla 69, no se descarta ningún dato ya que ningún  
valor supera el valor crítico de la tabla 5 para un N=14 (2,37). 
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5.2.2.3.3 Límite de detección 
 
El límite de detección es tres veces la desviación estándar de las concentraciones del blanco 
las cuales se calcularon a partir de la ecuación obtenida de la curva de calibración y la 
absorbancia. El límite de detección se calcula  de la siguiente manera: 
El blanco tiene una desviación estándar de 0,003 mg SO2/kg azúcar 
𝐿𝐷 = 3 ∗ 0,003 mg SO2/kg azúcar 
𝐿𝐷 = 0,009 mg SO2/kg azúcar 
Este valor hace referencia que la menor cantidad de analito que puede ser detectada en este 
método es de 0,009mg SO2/kg azúcar 
 
5.2.2.3.4 El límite de cuantificación 
 
El límite de cuantificación es diez veces la desviación estándar de las concentraciones del 
blanco: 
𝐿𝐶 = 10 ∗ 0,003 mg SO2/kg azúcar 
𝐿𝐶 = 0,030 mg SO2/kg azúcar 
 
5.2.2.3.5 Exactitud 
 
A partir de las concentraciones experimentales de las soluciones estándares obtenidas de 
acuerdo de la ecuación de la curva de calibración, se calcula la exactitud del método, 
mediante el porcentaje de error teniendo en cuenta la concentración real para uno de ellos. 
Para la solución estándar de concentración baja, el porcentaje de exactitud se calculó de la 
siguiente manera: 
% 𝐸 =
0,182 − 0,158
0,182
∗ 100 
% 𝐸 = 13,187 % 
Los porcentajes de exactitud para el estándar medio y alto y para los demás ensayos se 
encuentran tabulados en la tabla 70 con su respectivo promedio. 
Tabla 70. Datos de exactitud de los estándares para la determinación de dióxido de azufre 
en azúcar en el fotómetro Jasco V – 630 
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Ensayo 
Eb 
(0,184 
mg/kg) 
Em 
(0,917mg/kg) 
Ea 
(1,652mg/kg) 
% E Eb 
(0,184 
mg/kg) 
% E 
Em(0,918 
mg/kg) 
% E 
Ea(0,184 
mg/kg) 
1 
0,158 0,905 1,647 13,187 1,309 0,303 
0,158 0,888 1,652 13,187 3,162 0,000 
2 
0,164 0,899 1,624 9,890 1,963 1,695 
0,158 0,882 1,618 13,187 3,817 2,058 
3 
0,158 0,871 1,606 13,187 5,016 2,785 
0,158 0,882 1,624 13,187 3,817 1,695 
4 
0,141 0,836 1,572 22,527 8,833 4,843 
0,141 0,825 1,572 22,527 10,033 4,843 
5 
0,141 0,842 1,578 22,527 8,179 4,479 
0,152 0,853 1,652 16,484 6,979 0,000 
6 
0,147 0,859 1,641 19,231 6,325 0,666 
0,164 0,865 1,635 9,890 5,671 1,029 
7 
0,170 0,888 1,629 6,593 3,162 1,392 
0,152 0,876 1,624 16,484 4,471 1,695 
Promedio 0,154 0,869 1,620 15,149 5,196 1,963 
 
La exactitud se expresó como porcentaje de error relativo al valor teórico de cada estándar. 
Se observa un comportamiento completamente igual al obtenido en el fotómetro  
Shimadzu UV 1800.Hay una relación inversamente proporcional con la concentración del 
analito entre el porcentaje de exactitud y la concentración según la tabla 70 
 
5.2.2.3.6Sesgo 
 
Como no se cuenta con un material de referencia certificado, el sesgo se determina 
preparando un patrón de concentración conocida y se compara con la experimental. En este 
caso se hace para los tres estándares, bajo, medio y alto. 
Se calcula la medida experimental del sesgo con la ecuación (4), utilizando la media de los 
datos x y el valor verdadero µ que es la concentración a la que fueron preparados los 
estándares,  en este caso µ = 0,182 mg SO2/Kg azúcar, 0,917 mg SO2/Kg azúcar y 1,652 mg 
SO2/Kg azúcar. El resultado para el estándar bajo fue: 
 
x = 0,154mg SO2/Kg azúcar 
 
µ = 0,182mg SO2/Kg azúcar 
 
x- µ = (0,154 - 0,182) SO2/Kg azúcar 
 
x - µ = - 0,028 % de Sesgo 
 
 
Luego, con la desviación estándar s y la ecuación (5), se determina si hay presencia de un 
sesgo, esta fórmula utiliza el parámetro estadístico t y en este caso este valor es para un 
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nivel de confianza de 95% y 13 grados de libertad, el valor de t para determinados niveles de 
confianza se encuentra en la Tabla 5. 
 
s = 0,009 
 
?̅? − µ = ±
𝑡𝑠
√𝑁
 
 
?̅? − µ = ±
2,16 ∗ 0,009
√14
 
 
?̅? − µ = ± 0,005 
 
Para un nivel de confianza 95 % y 13 grados de libertad el valor de t = 2,16 según la tabla 5. 
El valor obtenido es ± 0,005 utilizando la ecuación (5) 
 
De acuerdo a lo descrito en el numeral 4.2.3.3.1, queda demostrada la presencia de un 
sesgo en el método debido a que el valor x - µ = - 0,028 no es menor que ± 0,005 obtenido 
de la ecuación (5) para un nivel de confianza de 95%. 
 
Tabla 71. Datos de sesgo para los estándares en la determinación de dióxido de azufre en 
azúcar en el fotómetro Jasco V - 630 
Estándar Media 
Valor Teórico 
(mgSO2/kg) 
Sesgo 
(%) 
Desviación 
Estándar 
Valor obtenido 
de acuerdo a la 
ecuación (5) 
¿Sesgo? 
Eb 0,154 0,182 -0,028 0,009 0,005 Si 
Em 0,869 0,917 -0,048 0,024 0,014 Si 
Ea 1,620 1,652 -0,032 0,028 0,016 Si 
 
En la tabla 71 se registran los datos de sesgo para los estándares en la determinación de 
dióxido de azufre en azúcar en el fotómetro Jasco V - 630 
 
5.2.2.3.7 Repetibilidad 
 
Para determinar la repetibilidad del método se calcula el coeficiente de variación  a partir de 
la desviación estándar y el promedio para cada uno de los estándares y las muestras 
medidas. Para  la solución estándar de concentración baja el coeficiente de variación  es: 
?̅? = 0,154 
𝑠 = 0,009 
%𝐶𝑉 =
0,009
0,154
∗ 100 
 
%𝐶𝑉 = 5,844 % 
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Tabla 72. Datos del coeficiente de variación para la repetibilidad de la determinación de 
dióxido de azufre en azúcar en el fotómetro Jasco V – 630 
Variable 
estadística 
Eb 
(0,182mg/kg) 
Em 
(0,917 
mg/kg) 
Ea 
(1,652 
mg/kg) 
M1 
(mg/kg) 
M2 
(mg/kg) 
M1Ab 
(mg/kg) 
M1Aa 
(mg/kg) 
Promedio 0,154 0,869 1,620 0,151 0,270 0,044 0,088 
Desviación 
Estándar 
0,009 0,024 0,028 0,011 0,003 0,008 0,010 
% CV 5,844 2,762 1,728 8,411 1,111 18,182 11,364 
 
En la tabla 72 se resumen los resultados de precisión obtenidos en la validación, expresados 
como coeficiente de variación, se incluyen todos los estándares, las muestras naturales y las 
muestras adicionadas, observándose un comportamiento igual que para el fotómetro uno. Y 
superando el criterio de aceptación del 5 % a excepción  de Em, Ea y M2. 
 
5.2.2.3.8 Porcentaje de recuperación 
 
El porcentaje de recuperación se calcula de acuerdo a las concentraciones de M1, M1Aa y 
M1Ab de acuerdo a la siguiente ecuación: 
% 𝑅 =
𝐶𝐹 − 𝐶𝑈
𝐶𝐴
 
Donde: 
CF = concentración medida del analito en M1Ab o M1Aa 
CU = concentración de analito en  M1 medida 
CA = concentración del analito adicionado en M1Ab o M1Aa 
Los valores de M1Ab: 
𝐶𝐹 =  0,049 mg SO2/kg azúcar 
𝐶𝑈 = 0,170 mg SO2/kg azúcar ∗
10
100
 
Donde 
10
100
es el factor de  dilución de M1 para obtener M1Ab 
𝐶𝑈 = 0,017  mg SO2/kg azúcar 
𝐶𝐴 =
(3 𝑚𝑙) ∗ (0,918 mg SO2/kg azúcar)
(100 𝑚𝑙)
 
𝐶𝐴 = 0,028 mg SO2/kg azúcar 
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% 𝑅 =
0,049 mg SO2/kg azúcar − 0,017 mg SO2/kg azúcar
0,028 mg SO2/kg azúcar
∗ 100 
% 𝑅 = 114,286 % 
Los porcentajes de recuperación para los demás ensayos de M1Ab se encuentran en la tabla 
73 y el respectivo promedio. 
 
Tabla 73. Porcentajes de recuperación para M1Ab determinación de dióxido de azufre en 
azúcar en el fotómetro Jasco V – 630 
Ensayo CF (M1Ab Leída) M1 CU CA para M1Ab % R M1Ab 
1 
0,049 0,170 0,017 0,028 114,286 
0,032 0,164 0,016 0,028 57,143 
2 
0,037 0,141 0,014 0,028 82,143 
0,037 0,141 0,014 0,028 82,143 
3 
0,055 0,147 0,015 0,028 142,857 
0,049 0,147 0,015 0,028 121,429 
4 
0,06 0,164 0,016 0,028 157,143 
0,037 0,141 0,014 0,028 82,143 
5 
0,037 0,152 0,015 0,028 78,571 
0,049 0,158 0,016 0,028 117,857 
6 
0,043 0,141 0,014 0,028 103,571 
0,049 0,141 0,014 0,028 125,000 
7 
0,037 0,164 0,016 0,028 75,000 
0,049 0,141 0,014 0,028 125,000 
Promedio     104,592 
 
Los valores de M1Aa: 
𝐶𝐹 =  0,089 mg SO2/kg azúcar 
𝐶𝑈 = 0,170 mg SO2/kg azúcar ∗
10
100
 
Donde  
10
100
es el factor de dilución de M1 para obtener M1Ab 
𝐶𝑈 = 0,017 mg SO2/kg azúcar 
 
𝐶𝐴 =
(8 𝑚𝑙) ∗ (0,918mg SO2/kg azúcar)
(100 𝑚𝑙)
 
𝐶𝐴 = 0,073 mg SO2/kg azúcar 
% 𝑅 =
0,089 mg SO2/kg azúcar − 0,017 mg SO2/kg azúcar
0,073 mg SO2/kg azúcar
∗ 100 
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% 𝑅 = 98,630 % 
Los porcentajes de recuperación para los demás ensayos de M1Ab se encuentran en la tabla 
74 y el respectivo promedio. 
Tabla 74. Porcentajes de recuperación para M1AA determinación de dióxido de azufre en 
azúcar en el fotómetro Jasco V – 630 
Ensayo CF (M1Aa Leída) M1 CU CA para M1Aa % R M1Aa 
1 
0,089 0,17 0,017 0,073 98,630 
0,083 0,164 0,016 0,073 91,781 
2 
0,089 0,141 0,014 0,073 102,740 
0,101 0,141 0,014 0,073 119,178 
3 
0,089 0,147 0,015 0,073 101,370 
0,089 0,147 0,015 0,073 101,370 
4 
0,101 0,164 0,016 0,073 116,438 
0,072 0,141 0,014 0,073 79,452 
5 
0,078 0,152 0,015 0,073 86,301 
0,066 0,158 0,016 0,073 68,493 
6 
0,089 0,141 0,014 0,073 102,740 
0,089 0,141 0,014 0,073 102,740 
7 
0,095 0,164 0,016 0,073 108,219 
0,101 0,141 0,014 0,073 119,178 
Promedio     99,902 
 
 
De acuerdo a los resultados obtenidos en la tabla 73 y 74 de los porcentajes de recuperación 
en la determinación de dióxido de azufre en azúcar en el fotómetro Jasco V - 630, el método 
presenta una recuperación adecuada, ya que la muestra adicionada baja presentó una 
recuperación promedio de 104,592 % y la muestra adicionada alta presentó una 
recuperación promedio de 99,902 %. Para ambos fotómetros, es mayor el porcentaje de 
recuperación para la muestra adicionada baja. 
 
En la tabla 74 se encuentran consignados los resultados de los parámetros estadísticos para 
las muestras naturales analizadas, las muestras adicionadas y los estándares en la 
determinación de Dióxido de Azufre en azúcar en una comparación de los dos fotómetros 
que se encuentran actualmente en el laboratorio de azúcar del Ingenio Risaralda S.A. 
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Tabla 75. Comparaciones de parámetros estadísticos para los dos equipos  
Parámetro Shimadzu UV 1800 Jasco V 630 
Sensibilidad 0,1707 / mg/Kg azúcar 0,174 / mg/Kg azúcar 
Límite de detección 0,024 mg/Kg azúcar 0,009 mg/Kg azúcar 
Límite de 
cuantificación 
0,080 mg SO2/Kg azúcar 0,030 mg SO2/Kg azúcar 
Exactitud 
Eb = 35,361 % 
Em = 5,468 % 
Ea = 2,694 % 
Eb = 15,149 % 
Em = 5,196 % 
Ea = 1,963 % 
Repetibilidad 
Eb = 16,949 % 
Em = 5,075 % 
Ea = 2,861 % 
M1 = 7,691 % 
M2 = 3,704 % 
M1ab = 12,195 % 
M1aa = 7,317 % 
Eb = 5,844 % 
Em = 2,762 % 
Ea = 1,728 % 
M1 = 8,411 % 
M2 = 1,111 % 
M1ab = 18,182 % 
M1aa = 11,364 % 
% Recuperación 
M1ab = 100,51 % 
M1aa = 94,619 % 
M1ab = 104,592 % 
M1aa = 99,902 % 
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6. ANALISIS DE RESULTADOS 
 
 El valor de r = 0,9999 obtenido de la curva de calibración de fosfatos en jugo de 
caña diluido en el fotómetro Shimadzu UV 1800 que se muestra en la gráfica 1 de 
la sección 5.1.1.1y el valor de r = 1 obtenido de la curva de calibración de fosfatos 
en jugo de caña diluido en el fotómetro Jasco V – 630 que se encuentra en la 
sección 5.1.2.1muestran una buena correlación entre las variables en cada una de 
las curvas, es decir que la calidad de las rectas obtenidas es buena. 
 
 En relación al análisis gráfico, el método para la determinación de fosfatos en jugo 
de caña diluido realizado en ambos equipos es muy lineal en el rango de patrones 
que fueron utilizados cumpliendo con lo establecido en  la ley de Beer, la relación 
entre la absorbancia y la concentración es lineal de acuerdo a las gráficas 1 y 2 en 
las secciones 5.1.1.1 y 5.1.2.1 respectivamente. 
 
 En el fotómetro Shimadzu UV 1800, la cantidad más pequeña de analito en una 
muestra que puede ser detectada en una medición es de 0,036 ppm, es decir, su 
límite de detección calculado en la sección 5.1.1.3.3 y la cantidad más pequeña 
del analito en una muestra que puede ser cuantitativamente determinada con una 
exactitud aceptable es de 0,12 ppm; es decir, el límite de cuantificación calculado 
en la sección 5.1.1.3.4 
 
 En el fotómetro Jasco V – 630, la cantidad más pequeña de analito en una 
muestra que puede ser detectada en una medición es de 0,027 ppm; esto 
corresponde al límite de detección el cual fue calculado en la sección 5.1.2.3.3 y la 
cantidad más pequeña del analito en una muestra que puede ser 
cuantitativamente determinada con una exactitud aceptable es de 0,090 ppm; este 
valor corresponde al límite de cuantificación calculado en la sección 5.1.2.3.4 
 
 En lo que concierne a la repetibilidad del método expresada como coeficiente de 
variación (CV), haciendo un análisis de las tablas 23 y 41 en las secciones 
5.1.1.3.7 y 5.1.2.3.7 respectivamente; no se obtiene ningún tipo de relación al 
variar las concentraciones de los estándares al igual que en las muestras, lo que si 
se evidencia es que en ambos equipos, en relación a los estándares, el CV es 
mayor en el estándar más bajo (Eb). Sin embargo, todos los valores de CV son 
menores al 5 % que es el valor normalmente permitido, por lo cual se concluye que 
el método es repetible. 
 
 Se observa una relación inversamente proporcional de la exactitud expresada 
como porcentaje de error con la concentración de los estándares analizados, ya 
que en ambos equipos de acuerdo a los resultados obtenidos el porcentaje de 
error que se encuentran en la sección 5.1.1.3.5 en la tabla 21 y en la sección 
5.1.2.3.5 en la tabla 39, aumenta al aumentar la concentración del estándar. 
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 De acuerdo a los resultados obtenidos, para la determinación de fosfatos en jugo 
diluido de caña, en método presenta una recuperación adecuada para ambos 
equipos, ya que estos están cerca del 100 %. 
 
 
 El valor de r = 0,9982 obtenido de la curva de calibración de dióxido de azufre en 
azúcar en el fotómetro Shimadzu UV 1800 que se muestra en la gráfica 3 de la 
sección 5.2.1.1 y el valor de r = 0,9997 obtenido en la curva de calibración de 
dióxido de azufre en azúcar en el fotómetro Jasco V – 630 que se muestra en la 
gráfica 4 de la sección 5.2.2.1 muestran una buena correlación entre las variables 
en cada una de las curvas, es decir que la calidad de las rectas es buena al 
obtener valores muy cercanos a la unidad. 
 
 En relación al análisis gráfico, el método para la determinación de dióxido de 
azufre en azúcar realizado en ambos equipos es muy lineal en el rango de 
patrones que fueron utilizados cumpliendo con lo establecido en  la ley de Beer, la 
relación entre la absorbancia y la concentración es lineal de acuerdo a las gráficas 
3 y 4 en las secciones 5.2.1.1 y 5.2.2.1 respectivamente. 
 
 En el fotómetro Shimadzu UV 1800, la cantidad más pequeña de analito en una 
muestra que puede ser detectada en una medición es de 0,024 mg SO2/Kg azúcar 
calculado como límite de detección en la sección 5.2.2.3.3 y la cantidad más 
pequeña del analito en una muestra que puede ser cuantitativamente determinada 
con una exactitud aceptable es de 0,009 mg SO2/Kg azúcar a partir del cálculo del 
límite de cuantificación en la sección 5..2.2.3.4 
 
 En el fotómetro Jasco V – 630, la cantidad más pequeña de analito en una 
muestra que puede ser detectada en una medición es de 0,080 mg SO2/Kg azúcar, 
esto corresponde al límite de detección calculado en la sección 5.2.1.3.4. y la 
cantidad más pequeña del analito en una muestra que puede ser 
cuantitativamente determinada con una exactitud aceptable es de 0,030 mg 
SO2/Kg azúcar, valor obtenido en la sección 5.2.2.3.4 a partir del cálculo de límite 
de detección.  
 
 En  relación a la repetibilidad del método expresada como coeficiente de variación 
(CV), hay una relación inversamente proporcional, al variar las concentraciones de 
los estándares al igual que en las muestras de acuerdo a lo observado en las 
tablas 57 y 72 de las secciones 5.2.1.3.7 y 5.2.2.3.7 respectivamente, ya que al 
disminuir la concentración del analito del estándar alto de 1,652 mg SO2/Kg Azúcar 
al estándar bajo de 0,182 mg SO2/Kg Azúcar se obtiene un aumento en el 
coeficiente de variación de 2,861 % a 16,949 %. Solo para el estándar alto, la 
muestra natural 2 en ambos fotómetros, el coeficiente de variación se encuentra 
en un porcentaje menor al 5 %. Para el estándar medio en el fotómetro Jasco, tan 
solo llega al 2,762 %. 
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 Se observa una relación inversamente proporcional de la exactitud en el método 
para la determinación de dióxido de azufre expresada como porcentaje de error 
con la concentración de los estándares analizados determinados en las secciones 
5.2.1.3.5 y 5.2.2.3.5, ya que para el estándar de concentración baja 0,182 mg 
SO2/Kg Azúcar, el porcentaje de error fue el más alto arrojando un valor de 35,361 
% para el equipo Shimadzu UV 1800 y 15,149 % para el equipo Jasco V 630, 
disminuyendo este a 2,694 % para el estándar alto de 1,652 mg SO2/Kg Azúcar, 
en el fotómetro Shimadzu UV 1800 y 1,963 % para el fotómetro Jasco V 630. 
 
 De acuerdo a los resultados obtenidos, para la determinación dióxido de azufre en 
azúcar, el método presenta una recuperación adecuada para ambos equipos, ya 
que estos están cerca del 100 %. 
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7. CONCLUSIONES 
 Se validó la metodología para la determinación de Fosfatos en jugo diluido de caña 
por fotometría, a partir de 10 ensayos distribuidos en 2 días, realizando la medición 
de estándares y muestras naturales de jugo. Los ensayos no se realizaron por 
duplicado ya que de acuerdo a la metodología, la medición se debe hacer en un 
tiempo medido exactamente. La validación se realizó en solo dos días ya que el jugo 
diluido de caña es inestable debido a que contiene una alta carga microbiana que va 
degradando el jugo a través del tiempo.  
 
 Se determinó la sensibilidad de calibración del método para la determinación de 
fosfatos en jugo diluido de caña en el fotómetro Shimadzu UV 1800 obteniendo un 
valor de 0,0572 / mg P2O5/L calculada en la sección 5.1.1.3.1, para el fotómetro 
Jasco V – 630, un valor muy cercano a este de 0,0584 / mg P2O5/L, valor calculado 
en la sección 5.1.2.3.1, así mismo para la determinación de dióxido de azufre en 
azúcar con valores de 0,1707 / mg SO2/Kg y 0,1740 / mg SO2/Kg para el fotómetro 
Shimadzu UV 1800 y Jasco V – 630, en las secciones 5.2.1.3.1 y 5.2.2.3.1 
respectivamente, indicando que el método de determinación de dióxido de azufre en 
azúcares más sensible al tener una mayor pendiente en ambos fotómetros, es decir, 
tiene mejor capacidad de discriminar entre pequeñas diferencias de concentración 
del analito. Así mismo, dentro de este mismo método, empleando el fotómetro Jasco 
V – 630, se obtiene mejor sensibilidad que para el equipo Shimadzu UV 1800. 
 
Estos valores quedan determinados en esta validación para esta metodología por 
primera vez ya que el laboratorio de azúcar no contaba con ellos al no haber 
realizado ninguna validación anterior.   
 
 Realizando una comparación entre los espectrofotómetros empleados en la 
validación, el fotómetro Jasco V – 630, tanto para el método de determinación de 
Fosfatos en jugo diluido de caña como para el método de determinación de dióxido 
de azufre en azúcar, tiene una mejor capacidad de detectar la mínima concentración 
del analito en una muestra ya que se obtienen valores menores de límite de 
detección de 0,027 mg P2O5/L y 0,009 mg SO2/Kg calculados en las secciones 
5.1.2.3.3 y 5.2.2.3.3 respectivamente en comparación con los valores que se 
obtienen utilizando el fotómetro Shimadzu UV 1800 de 0,036 mg P2O5/L y 0,024 mg 
SO2/Kg provenientes de la sección 5.1.1.3.3 y 5.2.1.3.3. Independientemente del 
equipo empleado y comparando los métodos llevados a cabo en la validación, el 
método para la determinación de dióxido de azufre en azúcar presenta una mejor 
capacidad de detectar una cantidad mínima de analito. 
 
 Lo mismo sucede para el límite de cuantificación independiente del método, el 
fotómetro Jasco V – 630 tiene mejor capacidad de cuantificar una concentración de 
analito en una muestra, 0,090 mg P2O5/L y 0,030  mg SO2/Kg provenientes de las 
secciones 5.1.2.3.4 y 5.2.2.3.4, en relación con el Shimadzu UV 1800, 0,120 mg 
P2O5/L y 0,080 mg SO2/Kg calculados en las secciones 5.1.1.3.4 y 5.2.1.3.4; de igual 
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forma, el método para la determinación de dióxido de azufre en azúcar presenta una 
mejor capacidad de cuantificar una cantidad mínima de analito con una adecuada 
predicción y exactitud. 
 
 Empleando ambos fotómetros con cualquiera de los dos métodos, a una mayor 
concentración de analito, hay un menor porcentaje de error relativo de los 
estándares ya que en el fotómetro Jasco V – 630 se obtienen valores para el 
estándar bajo de 1,717 %, el estándar medio de 1,368 % y el estándar alto de 0,551 
% en el método para la determinación de Fosfatos en jugo diluido de caña y valores 
del estándar bajo de 15,149 %, del estándar medio 15,196 % y del estándar alto de  
1,963 % para el método de determinación de dióxido de azufre en azúcar guardando 
la misma relación. Lo mismo sucede si comparamos los mismos estándar en el 
fotómetro Shimadzu UV 1800, en el cual para el método para la determinación de 
Fosfatos en jugo diluido de caña se obtienen valores de 1,417 %, 1,408 % y 1,258 % 
para el estándar bajo, medio y alto respectivamente y en el método para la 
determinación de dióxido de azufre en azúcar resultados de 35,361 %, 5,468 % y 
2,694 % para el estándar bajo, medio y alto respectivamente. Sin embargo, en este 
último método, se obtienen resultados mucho más bajos.  
 
 En cuanto a la repetibilidad, no se observa ninguna relación al variar la 
concentración del analito en ninguno de los dos métodos e independientemente del 
equipo empleado, sin embargo en el método para la determinación de dióxido de 
azufre en azúcar se obtienen valores mucho más bajos teniendo un 2 % como 
máximo en el coeficiente de variación y como máximo de 18,182 % para el método 
de la determinación de Fosfatos en jugo diluido de caña. Sin embargo, corroboramos 
lo planteado en la sección 4.2.3.8.2 que establece que a una concentración baja de 
analito, la desviación estándar de las repuestas obtenidas aumentan ya que tanto 
para el estándar bajo y para la muestra natural de concentración baja el coeficiente 
de variación es mayor para ambos métodos y en ambos equipos  
 
 
 La concentración de analito adicionada a la muestra natural de concentración baja, 
M1, tiene una relación directamente proporcional al % de Recuperación para el 
método de determinación de dióxido de azufre en azúcar e inversamente 
proporcional en el método para la determinación de Fosfatos en jugo diluido de caña 
independientemente del fotómetro empleado. Sin embargo, para ambos métodos y 
por ambos equipos, los resultados son muy cercanos al 100 % cumpliendo y 
sobrepasando el valor mínimo del 20 % que está establecido en la bibliografía 
indicando una buena respuesta del detector ante la adición de analito a la matriz en 
comparación con su respuesta ante la concentración real del estándar de referencia 
verdadero. 
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8. RECOMENDACIONES  
 De acuerdo a la recopilación de los datos que se muestran en la tabla 44 para la 
determinación de Fosfatos en jugo diluido de caña, se propone establecer un 
coeficiente de variación más estrecho al coeficiente de variación estándar del 5 % ya 
que ninguno supera este valor, tan solo el más alto llega al 2% para el estándar de 
concentración baja en el fotómetro Jasco V 630. Caso contrario sucede para la 
determinación de dióxido de azufre en azúcar en el que se tiene un coeficiente de 
variación del 16,949 % para el estándar más alto, se sugiere ampliar el límite 
máximo permitido para este método. 
 
 Es necesario, al momento de realizar las respectivas curvas de calibración, ya que 
ambas, determinación de fosfatos en jugo diluido de caña y dióxido de azufre en 
azúcar la medición de absorbancia se realiza a un determinado tiempo, contabilizarlo 
lo más exacto posible para llegar a tener una buena linealidad.  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Validación de las metodologías de las curvas de calibración para el análisis químico de Fosfatos y 
Dióxido de Azufre  en el laboratorio de azúcar del Ingenio Risaralda S.A 
  
112 
 
9. BIBLIOGRAFIA. 
 
[1] CASTRO EUSSE, Federman. Análisis Instrumental. Manual de Prácticas. 
Universidad Tecnológica de Pereira. 
 
[2] INTERNATIONAL COMMISSION FOR UNIFORM METHODS OF SUGAR 
ANALISIS. Dextrano en azúcares mediante un método modificado de turbidez en el 
alcohol. GS1/2/9-15 (2011). 
[3] INTERNATIONAL COMMISSION FOR UNIFORM METHODS OF SUGAR 
ANALISIS. Dióxido de Azufre con el método colorimétrico de rosanilina. GS2/1/7-33 
(2011). 
[4] RAMOS R, Aulio Alberto. Procesos de Elaboración de Azúcar y Etanol de la caña. 
Segunda Edición. 2009. 471 p. 
[5] Estandarización de los sistemas de medición en los ingenios azucareros de 
Colombia. Manual de cálculos y datos básicos Control de fábrica de azúcar, planta de 
alcohol  y fábrica dual (azúcar - alcohol), Cenicaña, San Antonio de los Caballeros, 
2012 
 
[6] Standard Methods for the examination of water and Wastewater. 22 ND EDITION. 
2012. Método 4500 – SiO2 SILICA 
 
[7] Ensayo para la determinación de Fosfatos. Recuperado de 
http://gestiondoc:8080/Binaps/, el 1 Noviembre de 2013.  
 
[8] NTC (ICONTEC) 
 
[9] Meade – Chen, Cane Sugar Handbook, 9 thEdn. Wiley, New York. 1977 
[10] Principios de Análisis Instrumental Quinta Ed., Douglas Skoog, James 
Holler,TimothyNieman. Mc Graw Hill, España. 2001   
[11] Estadística y Quimiometría para Química Analítica, James Millar, Jane Millar. 
Prentice Hall. España. 2002 
[12] HERRERA, Ana. Estudio comparativo de métodos para la determinación de 
Sacarosa y Azúcares reductores en miel virgen de caña utilizados en el Ingenio 
Pichichí S.A.  Universidad Tecnológica de Pereira.  Pereira, Colombia.  2011 
 
